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ABSTRACT
R a d io  f r e q u e n c y  s i z e  e f f e c t  m e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  
made t o  d e t e r m i n e  t h e  d i m e n s i o n s  o f  a n d  t h e  n a t u r e  o f  
e l e c t r o n i c  i n t e r a c t i o n s  on t h e  F e r m i  s u r f a c e  o f  r h e n i u m .
The d i m e n s i o n a l  c a l i p e r s  w e r e  o b t a i n e d  f ro m  two t h i n  s i n g l e  
c r y s t a l  s a m p le s  w i t h  s u r f a c e  n o r m a l s  p a r a l l e l  t o  t h e  [ 0 0 0 1 ] 
a n d  [ l l 2 o ]  c r y s t a l l o g r a p h i c  a x e s .  T h r o u g h  c o m p a r i s o n  w i t h  
t h e  r e l a t i v l s t l c  a u g m e n te d  p l a n e  wave ( w i t h  s p i n  o r b i t  
c o u p l i n g )  b a n d  c a l c u l a t i o n  o f  M a t t h e i s s  a n d  de H a a s - v a n  
A lp h e n  and  g e o m e t r i c  r e s o n a n c e  m e a s u r e m e n t s  t h e s e  c a l i p e r s  
w e re  a s s i g n e d  t o  f i v e  d i f f e r e n t  s e g m e n t s  o f  t h e  F e rm i  
s u r f a c e .
A v e r y  d e t a i l e d  m o d e l  o f  t h e  s i x t h  b a n d  h o l e  s u r f a c e  
h a s  b e e n  c o n s t r u c t e d  f ro m  t h e  c a l i p e r s  a s s i g n e d  t o  t h i s  
p i e c e .  The s e v e n t h  b a n d  h o l e  s u r f a c e  i s  f o u n d  t o  b e  c l e f t  
a l o n g  t h e  TALM p l a n e .  The i n t e r s e c t i o n  o f  t h e  e i g h t h  b a n d  
e l e c t r o n  c y l i n d e r  w i t h  t h e  TALM p l a n e  h a s  b e e n  d e t e r m i n e d  
a n d  i s  f o u n d  t o  a g r e e  w e l l  w i t h  t h e  p r e d i c t i o n s  o f  t h e  b a n d  
c a l c u l a t i o n .  The p r e s e n t  m e a s u r e m e n t s  i n d i c a t e  t h a t  no 
n i n t h  b a n d  s u r f a c e  e x i s t s  f o r  r h e n i u m  a nd  t h a t  m e a s u r e m e n t s  
p r e v i o u s l y  a t t r i b u t e d  t o  t h a t  s u r f a c e  a r i s e  f r o m  a  v o i d  i n  
t h e  e i g h t h  b a n d  s u r f a c e  c e n t e r e d  a t  r .
I t  h a s  b e e n  f o u n d  t h a t  t h e  e l e c t r o n - e l e c t r o n  
i n t e r a c t i o n  d o m i n a t e s  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  t h e
vii
e l e c t r o n  s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y  a t  t e m p e r a t u r e s  b e lo w  5 K. 
T h i s  r e s u l t  I s  c o n s i s t e n t  w i t h  o t h e r  RPSE and  r e s i s t a n c e  
m e a s u r e m e n t s  I n  o t h e r  t r a n s i t i o n  m e t a l s  I n  t h i s  t e m p e r a t u r e  
r a n g e .  I t  i s  shown t h a t  t h e  e n h a n c e m e n t  o f  t h e  e l e c t r o n -  
e l e c t r o n  I n t e r a c t i o n  i n  t r a n s i t i o n  m e t a l s  I s  a n  i n t r i n s i c  
p r o p e r t y  o f  t h e s e  m a t e r i a l s  and  c a n n o t  b e  e x p l a i n e d  s o l e l y  
I n  t e r m s  o f  p r o p e r t i e s  s h a r e d  w i t h  n o n - t r a n s i t i o n  m e t a l s .
viii
CHAPTER I  
INTRODUCTION
S e v e r a l  d i f f e r e n t  e x p e r i m e n t a l  s t u d i e s  and  an  
e l a b o r a t e  e l e c t r o n i c  e n e r g y  b a n d  s t r u c t u r e  c a l c u l a t i o n  h a v e  
b e e n  made t o  d e t e r m i n e  t h e  P e r m i  s u r f a c e  (PS)  o f  r h e n i u m .
I t  i s  w e l l  e s t a b l i s h e d  t h a t  t h i s  s u r f a c e  i s  made up o f  
f i f t h ,  s i x t h ,  a n d  s e v e n t h  z o n e  h o l e  p i e c e s  a n d  a n  e i g h t h  
zone  e l e c t r o n  p i e c e .  The t o p o l o g y  a n d  p e r h a p s  e v e n  t h e  
e x i s t e n c e  o f  a  n i n t h  z o n e  e l e c t r o n  p i e c e  i s  s t i l l  u n c e r t a i n .  
The r a d i o - f r e q u e n c y  s i z e - e f f e c t  (RPSE) c a n  be u s e d  t o  
o b t a i n  t h e  e x t r e m a l  d i m e n s i o n s  o f  c e r t a i n  e l e c t r o n i c  o r b i t s  
on t h e s e  v a r i o u s  s e g m e n t s  o f  t h e  PS .  A c a r e f u l  a n a l y s e s  o f  
RPSE d a t a ,  r e l y i n g  on  p r e v i o u s  s t u d i e s  a s  a  m o d e l ,  c a n  
y i e l d  d e t a i l e d  i n f o r m a t i o n  on t h e  c o n t o u r s  o f  t h e  PS 
u n o b t a i n a b l e  by o t h e r  m e t h o d s . T h ro u g h  s u c h  m e a s u r e m e n t s  
some o f  t h e  d i s c r e p a n c i e s  b e t w e e n  p r e v i o u s  e x p e r i m e n t s  a n d  
t h e o r y  m ig h t  b e  r e s o l v e d .
The RFSE c a n  a l s o  b e  a u s e f u l  t o o l  i n  d e t e r m i n i n g  t h e  
n a t u r e  o f  e l e c t r o n  s c a t t e r i n g  p r o c e s s e s  a t  low t e m p e r a t u r e s .  
I n  t h e  p a s t  few  y e a r s  i t  h a s  b e e n  d e t e r m i n e d  t h a t  t h e  
e l e c t r o n - e l e c t r o n  i n t e r a c t i o n  i s  much s t r o n g e r  i n  t h e  
t r a n s i t i o n  m e t a l s  t h a n  i n  o t h e r  m e t a l s  o f  t h e  p e r i o d i c  
t a b l e .  T h i s  c o n c l u s i o n  h a s  b e e n  r e a c h e d  t h r o u g h  t h e  
o b s e r v a t i o n  o f  t h e r m a l  a n d  e l e c t r i c a l  t r a n s p o r t  p r o p e r t i e s  
o f  t h e s e  m e t a l s  a t  low t e m p e r a t u r e s .  The RPSE may be
2u s e f u l  I n  d e v e l o p i n g  a n  e x p l a n a t i o n  f o r  t h i s  e n h a n c e d  
e l e c t r o n - e l e c t r o n  i n t e r a c t i o n  s i n c e  i t  c a n  be  u s e d  t o  
e xam in e  t h e  p r o p e r t i e s  o f  p a r t i c u l a r  g r o u p s  o f  e l e c t r o n s  
r a t h e r  t h a n  t h e  p r o p e r t i e s  o f  t h e  b u l k  m a t e r i a l .
The f i r s t  p a r t  o f  t h i s  th e s i s  c o n t i n u e s  w i t h  a  r e v i e w  
o f  t h e  p r e v i o u s  s t u d i e s  o f  r h e n i u m  a n d  a  s e c t i o n  d e s c r i b i n g  
t h e  RFSE a nd  i t s  u s e  i n  d e t e r m i n i n g  FS c a l i p e r s .  The f i n a l  
s e c t i o n  i n  t h i s  i n t r o d u c t i o n  d e s c r i b e s  how t h e  n a t u r e  a n d  
r e l a t i v e  s t r e n g t h s  o f  v a r i o u s  e l e c t r o n i c  i n t e r a c t i o n s  c a n  
be  d e d u c e d  f ro m  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  t h e  a m p l i t u d e  
o f  t h e  RFSE s i g n a l .  C h a p t e r  I I  d e a l s  w i t h  t e c h n i q u e s  u s e d  
i n  p r e p a r a t i o n  o f  s u i t a b l e  RFSE samples o f  r h e n i u m  a n d  
C h a p t e r  I I I  d e s c r i b e s  t h e  e x p e r i m e n t a l  a p p a r a t u s  a n d  
d e t e c t i o n  s y s t e m s  u s e d .  I n  C h a p t e r  IV t h e  FS c a l i p e r  d a t a  
i s  a n a l y z e d  a n d  c o m p ared  w i t h  r e s u l t s  f ro m  p r e v i o u s  s t u d i e s .  
The f i n a l  c h a p t e r  p r e s e n t s  t h e  r e s u l t s  o f  a m p l i t u d e  
t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  m e a s u r e m e n t s  a n d  t h e i r  i m p l i c a t i o n s .
A. Rhenium
Rhenium i s  a  s i l v e r y  w h i t e  m e t a l  w i t h  a  d e n s i t y  o f*O
2 1 . 0 3 4  gm/cm a t  26 C. T h i s  h i g h  d e n s i t y  i s  e x c e e d e d  o n l y  
by t h a t  o f  p l a t i n u m ,  I r i d i u m ,  a n d  osmium. I t  h a s  a  m e l t i n g  
p o i n t  o f  3180 C w h ic h  i s  e x c e e d e d  o n l y  by t h a t  o f  t u n g s t e n  
a n d  c a r b o n .  A tom ic  e l e m e n t  num ber  75* r h e n i u m  I s  a  Group 
V I I  A 5d t r a n s i t i o n  m e t a l  w i t h  a n  a t o m i c  e l e c t r o n i c  
c o n f i g u r a t i o n  o f  Xe c o r e  p l u s  4 f  ^ S d ^ b s ^ . Rhenium
3c r y s t a l l i z e s  I n  a  h e x a g o n a l  c l o s e  p a c k e d  s t r u c t u r e  w i t h  
room t e m p e r a t u r e  l a t t i c e  p a r a m e t e r s  a  = 2 . 760& a n d  
c = 4.458SL
I n  t h e  p a s t  s e v e r a l  y e a r s  many m e th o d s  h a v e  b e e n
e m p lo y e d  i n  an  e f f o r t  t o  d e t e r m i n e  t h e  t o p o l o g y  and
d i m e n s i o n s  o f  t h e  PS o f  r h e n i u m .  The f i r s t  p u l s e d - f i e l d
de H a a s - v a n  A lp h e n  m e a s u r e m e n t s  o f  T h o r s e n  a n d  B e r l i n c o u r t 1
showed t h a t  e x t r e m a l  o r b i t s  a b o u t  v a r i o u s  p i e c e s  o f  t h e  FS
had  a r e a s  r a n g i n g  f r o m 0 . 0 0 7 7  t o O . 5 7 9 ^ ” 2 . J o s e p h  a nd  
2T h o r s e n  s u b s e q u e n t l y  made t o r s i o n  b a l a n c e  de  H a a s - v a n  
A lphen  m e a s u r e m e n t s .  Most  o f  t h e i r  d a t a  c o u l d  b e  a t t r i b u ­
t e d  t o  o r b i t s  on  tw o  p i e c e s  o f  P S ,  a  s m a l l  e l l i p s o i d  a n d  a 
somewhat  l a r g e r  d u m b b e l l .  The s y m m e t r i e s  o b s e r v e d  i n  t h e  
b a s a l  p l a n e  d a t a  a n d  t h e  a p p a r e n t  d e g e n e r a c y  b e t w e e n  t h e s e  
p i e c e s  o f  s u r f a c e  l e d  them  t o  t e n t a t i v e l y  c e n t e r  th em  a t  
t h e  p o i n t  L on t h e  e d g e  o f  t h e  B r i l l o u i n  zo ne  w i t h  t h e
d e g e n e r a c y  a l o n g  t h e  A-L l i n e .  F u r t h e r  h i g h - f i e l d  de  H a a s ­
's
van  A lphen  m e a s u r e m e n ts  by  T h o r s e n ,  J o s e p h ,  and  V a l b y J 
c o n f i r m e d  t h i s  e a r l i e r  d a t a  and  y i e l d e d  o t h e r  s i g n a l s  
a t t r i b u t e d  t o  a  n i n t h  z o n e  e l e c t r o n  s u r f a c e  ( t o r u s )  a n d  a  
s e v e n t h  zone  h o l e  s u r f a c e  ( l a r g e r  e l l i p s o i d ) .  T h e s e  a s s i g n ­
m e n t s  a s  w e l l  a s  t h e  a s s i g n m e n t  o f  t h e  s m a l l  e l l i p s o i d  a s  
a  f i f t h  zone  h o l e  s u r f a c e  a n d  t h e  d u m b b e l l  a s  a  s i x t h  zo ne  
h o l e  s u r f a c e  w e r e  made i n  a c c o r d a n c e  w i t h  t h e  p r o p o s e d  
m od e l  o f  M a t t h e i s s .  M a t t h e i s s ’ m o d e l  i s  b a s e d  on a
r e l a t l v i s t i c  a u g m e n t e d - p l a n e - w a v e  w i t h  s p l n - o r b i t  c o u p l i n g  
b a n d  s t r u c t u r e  c a l c u l a t i o n .  The r e s u l t s  o f  t h i s  c a l c u l a t i c n  
a l s o  p r e d i c t  t h e  e x i s t e n c e  o f  a n  e i g h t h  zo ne  e l e c t r o n  p i e c e  
( c y l i n d e r )  w i t h  a g ap  a t  t h e  c e n t e r  o f  t h e  z o n e .  He showed 
t h a t  c e r t a i n  p o r t i o n s  o f  t h e  e i g h t h  and  n i n t h  zo ne  p i e c e s  
w ere  v e r y  s e n s i t i v e  t o  t h e  F e r m i  e n e r g y  u s e d  i n  t h e  c a l c u ­
l a t i o n s .  An i n c r e a s e  o f  0 .005 Ry f ro m  t h e  c h o s e n  F e rm i  
l e v e l  o f  0 . 8 2 5  Ry c a u s e d  a  d r a m a t i c  c h a n g e  i n  a n  e x t e n s i o n  
o f  t h e  e i g h t h  zone  e l e c t r o n  s h e e t  a l o n g  t h e  A-H l i n e  and  a 
c h a n g e  i n  t h e  t o p o l o g y  o f  t h e  n i n t h  z o n e  e l e c t r o n  s h e e t  
f ro m  a  s e t  o f  d i s c o n n e c t e d  b a l l s  t o  a n  u n d u l a t i n g  t o r u s .
H i g h - f i e l d  m a g n e t o r e s i s t a n c e  m e a s u r e m e n t s  by R e ed ,
(5
F a w c e t t ,  a n d  Soden  a n d  m a g n e t o a c o u s t i c  m e a s u r e m e n t s  by
6 7J o n e s  a n d  Rayne and  T e s t a r d i  and  S o d e n '  y i e l d e d  f u r t h e r
i n f o r m a t i o n  on t h e  l a r g e r  p i e c e s  o f  FS i n  r h e n i u m .  Some o f
t h e s e  o b s e r v e d  o r b i t s  a r i s e  f ro m  t h e  e i g h t h  zon e  e l e c t r o n
s h e e t  and  o t h e r s  t r a v e l  o v e r  s e v e r a l  p i e c e s  o f  s u r f a c e  by
means o f  d e g e n e r a c i e s  a l o n g  t h e  A-L l i n e  and  m a g n e t i c
b re a k d o w n  i n  t h i s  v i c i n i t y .
A num ber  o f  d e t a i l s  o f  t h e  FS o f  r h e n i u m  a r e  s t i l l  
unknown. The t o p o l o g y  o f  t h e  n i n t h  zone  e l e c t r o n  s u r f a c e  
i s  s t i l l  u n c e r t a i n .  A p o r t i o n  o f  t h e  d a t a  o f  T h o r s e n ,  
J o s e p h ,  and  V a lb y  was a n a l y z e d  a s  h a v i n g  come f ro m  a n  o r b i t  
a b o u t  t h e  i n n e r  c i r c u m f e r e n c e  o f  t h e  t o r u s  b u t  no  o r b i t  
was o b s e r v e d  f ro m  t h e  o u t e r  c i r c u m f e r e n c e  n o r  a r o u n d  any 
c r o s s  s e c t i o n  o f  s u c h  a  t o r u s .  T h e r e  a r e  a l s o  some
5d i s a g r e e m e n t s  b e tw e e n  e x p e r i m e n t s  c o n c e r n i n g  t h e  d e t a i l e d  
s h a p e s  o f  o t h e r  p i e c e s  o f  t h e  PS.  The RPSE c a l i p e r s  c o u l d  
h e l p  d e t e r m i n e  t h e s e  d e t a i l s  a n d  t h u s  p r o v i d e  a  s u i t a b l e  
f r a m e w o rk  f o r  more  r e f i n e d  t h e o r e t i c a l  m o d e l s .
B. The R a d io  F r e q u e n c y  S i z e  E f f e c t
A f r e e  e l e c t r o n  m ov ing  p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  d i r e c t i o n  
o f  a n  a p p l i e d  m a g n e t i c  f i e l d  t r a v e l s  i n  a  c i r c u l a r  t r a j e c ­
t o r y .  I f  t h e  c e n t e r  o f  t h i s  t r a j e c t o r y  i s  s t a t i o n a r y  ( i . e . ,  
t h e  e l e c t r o n  h a s  no v e l o c i t y  c o m p o n e n ts  p a r a l l e l  t o  t h e  
m a g n e t i c  f i e l d )  t h e n  t h e  e l e c t r o n ’ s  momentum i s  p e r p e n d i c u ­
l a r  t o  t h e  r a d i u s  v e c t o r  f ro m  t h i s  c e n t e r  t o  t h e  e l e c t r o n  
a t  a l l  t i m e s .  The l o c u s  o f  momentum v e c t o r s  c o r r e s p o n d i n g  
t o  t h i s  c i r c u l a r  t r a j e c t o r y  w i l l  sweep o u t  a  c i r c u l a r  o r b i t  
i n  momentum s p a c e .  T h i s  s i t u a t i o n  i s  shown i n  F i g u r e  1 where 
t h e  e l e c t r o n  moves i n  t h e  x - y  p l a n e ,  t h e  f i e l d  i s  a p p l i e d
a l o n g  t h e  z - a x i s ,  a nd  t h e  momenta l i e  i n  t h e  k -  k  p l a n e ,«y
w h e re  p = flic. N o te  t h a t  t h e  t r a j e c t o r y  and  o r b i t  a r e  
s i m i l a r  b u t  t h a t  i n  t h e  t i m e  f r a m e ,  i n d i c a t e d  a - b - c - d ,  t h e  
o r b i t  i s  r o t a t e d  f r o m  t h e  t r a j e c t o r y  by  90° a b o u t  t h e  
m a g n e t i c  f i e l d  a x i s .
S t u d i e s  o f  t h e  e l e c t r o n i c  p r o p e r t i e s  o f  m e t a l l i c  
c r y s t a l s  r e q u i r e  a n  i n t e r a c t i o n  b e tw e e n  t h e  e l e c t r o n s  o f  
t h e  c r y s t a l  a n d  some e x t e r n a l  p r o b e  s u c h  as  a n  e l e c t r i c  
f i e l d .  Such  an  i n t e r a c t i o n  w i l l  g e n e r a l l y  a l t e r  t h e  e n e r g y
(a)
(b)
P i g .  1. a )  C i r c u l a r  t r a j e c t o r y  o f  a  f r e e  e l e c t r o n  i n  a 
m a g n e t i c  f i e l d ,  b )  The c o r r e s p o n d i n g  o r b i t  i n  
k - s p a c e .
6o f  . t h e  e l e c t r o n  i n  t h e  c r y s t a l .  Weak p r o b i n g  w i l l  y i e l d  
i n f o r m a t i o n  o n l y  on t h o s e  e l e c t r o n s  i n  e n e r g y  l e v e l s  w i t h i n  
a b a n d  knT a b o u t  t h e  F e r m i  l e v e l  w he re  kn i s  B o l t z m a n n ' s
c o n s t a n t  a n d  T i s  t h e  a b s o l u t e  t e m p e r a t u r e .  On ly  t h i s  
g r o u p  o f  e l e c t r o n s  c a n  r e a d i l y  f i n d  a l t e r n a t e  u n o c c u p i e d  
e n e r g y  s t a t e s  t o  e n t e r  a s  a  r e s u l t  o f  t h e  i n t e r a c t i o n  w i t h  
t h e  p r o b e .  The e l e c t r o n s  b e lo w  t h i s  band  a r e  s u r r o u n d e d  
by f i l l e d  s t a t e s  w h i l e  n e g l i g i b l y  few  e l e c t r o n s  a r e  fo u n d  
a b o v e  t h i s  b a n d .  I n  t h e  RFSE t h e  i n t e r a c t i o n s  o f  t h e  
m e t a l l i c  e l e c t r o n s  w i t h  a  r a d i o  f r e q u e n c y  ( r . f . )  e l e c t r i c  
f i e l d  a r e  s t u d i e d .  T h i s  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  c a n  be  
c o n s i d e r e d  a  weak p r o b e  and  o n l y  t h e  p r o p e r t i e s  o f  
e l e c t r o n s  on t h e  FS w i l l  b e  o b s e r v e d .
When a m a g n e t i c  f i e l d  i s  a p p l i e d  t o  a  m e t a l l i c  c r y s t a l  
t h e  L o r e n t z  f o r c e  w i l l  c a u s e  t h e  e l e c t r o n s  t o  o r b i t  a s  
t h e y  w o u ld  i f  f r e e .  S i n c e  t h i s  f o r c e  i s  a lw a y s  p e r p e n d i c u ­
l a r  t o  t h e  m o t i o n  o f  t h e  e l e c t r o n ,  i t  w i l l  n o t  a l t e r  t h e  
e n e r g y  o f  t h e  e l e c t r o n .  An e l e c t r o n  i n i t i a l l y  on t h e  FS 
( a  s u r f a c e  o f  c o n s t a n t  e n e r g y )  w i l l  r e m a i n  on t h i s  s u r f a c e  
and  o r b i t  i n  a  p l a n e  n o r m a l  t o  t h e  a p p l i e d  m a g n e t i c  f i e l d .  
I n  r e a l - s p a c e  t h e  e l e c t r o n ' s  e q u a t i o n  o f  m o t i o n  c a n  b e  




7w here  ?  i s  t h e  L o r e n t z  f o r c e ,  p i s  t h e  e l e c t r o n  momentum, 
■fi i s  P l a n c k ' s  c o n s t a n t  d i v i d e d  by  2ir, & i s  t h e  e l e c t r o n  
w a v e v e c t o r ,  e  i s  t h e  e l e c t r o n  c h a r g e ,  c i s  t h e  s p e e d  o f  
l i g h t ,  r  i s  t h e  e l e c t r o n  p o s i t i o n ,  a n d  2  i s  t h e  a p p l i e d  
m a g n e t i c  f i e l d .  The p r o j e c t i o n  o f  t h e  e l e c t r o n  t r a j e c t o r y  
on a  p l a n e  n o r m a l  t o  H w i l l  be  a  r e p l i c a  o f  t h e  o r b i t  b u t  
r o t a t e d  90° a b o u t  t h e  f i e l d  d i r e c t i o n  a s  shown i n  F i g u r e
2 .  Many p o s s i b l e  e l e c t r o n  o r b i t s  w i l l  n o t  be  c e n t e r e d  
a t  t h e  o r i g i n  o f  m o m e n tu m -sp ac e .  The c o r r e s p o n d i n g  
t r a j e c t o r i e s  w i l l  be  h e l i c e s  w i t h  a x e s  a l o n g  t h e  m a g n e t i c  
f i e l d  d i r e c t i o n .  The r e l a t i o n  b e t w e e n  t h e  d i m e n s i o n s  o f  
t h e  o r b i t  a n d  t r a j e c t o r y  i s  o b t a i n e d  t h r o u g h  I n t e g r a t i o n  
o f  Eq.  ( 1 ) :
w he re  D i s  t h e  d i s t a n c e  b e t w e e n  any  two p o i n t s  on t h e  
t r a j e c t o r y  a nd  K i s  t h e  c o r r e s p o n d i n g  d i f f e r e n c e  i n  
momentum on  t h e  o r b i t .
F o r  RFSE m e a s u r e m e n t s  s a m p l e s  a r e  p r e p a r e d  i n  t h e  
fo rm  o f  t h i n  s l a b s .  An r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  ( —10^ Hz) i s  
a p p l i e d  p a r a l l e l  t o  t h e  s a m p le  s u r f a c e .  At low t e m p e r a t u r e s  
t h e  e l e c t r o n  mean f r e e  p a t h  f a r  e x c e e d s  t h e  n o r m a l  s k i n  
d e p t h  f o r  t h e s e  h i g h  p u r i t y  s a m p l e s .  The r . f .  e l e c t r i c  
f i e l d  t h e r e f o r e  p e n e t r a t e s  t o  t h e  a n o m a lo u s  s k i n  d e p t h  & 




F i g .  2 .  a )  An e l l i p t i c a l  o r b i t  i n  k - s p a c e .  b) The c o r r e s ­
p o n d i n g  e l e c t r o n  t r a j e c t o r y  i n  r e a l  s p a c e .
8e x p e r i m e n t s .  The e l e c t r o n s  t r a v e l  a b o u t  t h e i r  t r a j e c t o r i e s  
a t  t h e  c y c l o t r o n  f r e q u e n c y :
n = (3 )
m«c .
w h ic h  i s  o f  t h e  o r d e r  o f  1 0 10  H z .  D u r i n g  a  p a s s  t h r o u g h  
t h e  s k i n  l a y e r  t h e  e l e c t r o n s  s e e  t h e  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  a s  
b e i n g  e s s e n t i a l l y  s t a t i c .
When a n  e l e c t r o n i c  t r a j e c t o r y  i s  p a r a l l e l  t o  t h e  
sa m p le  s u r f a c e  w i t h i n  t h e  s k i n  l a y e r  t h e  e l e c t r o n  w i l l  be  
a c c e l e r a t e d  by t h e  e l e c t r i c  f i e l d  t h e r e .  At t h e  b o t t o m  o f  
s u c h  a  t r a j e c t o r y  t h i s  e l e c t r o n  a n d  o t h e r s  on t h e  same 
t r a j e c t o r y  w i l l  s e t  up an r . f .  c u r r e n t  sheet d e e p  w i t h i n  t h e  
s a m p l e .  I f  t h i s  c u r r e n t  s h e e t  o c c u r s  w i t h i n  t h e  s k i n  l a y e r  
o f  t h e  o t h e r  s i d e  o f  t h e  s a m p le  t h e  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  
w i l l  be  r a d i a t e d .  T h a t  i s  t h e  e l e c t r o n s  on a  sa m p le  
s p a n n i n g  t r a j e c t o r y  w i l l  t r a n s m i t  t h e  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  
t h r o u g h  t h e  s a m p l e .  P o s s i b l e  t r a j e c t o r i e s  a n d  t h e i r  e f f e c t s  
a r e  shown i n  F i g u r e  3 .
F o r  a l l  b u t  p e r h a p s  t h e  l o w e s t  f i e l d s  t h e r e  w i l l  e x i s t  
some o r b i t  o f  d i a m e t e r  K s u c h  t h a t  D i n  Eq .  ( 2 )  w i l l  e q u a l  
t h e  s a m p le  t h i c k n e s s ,  d .  C o n s e q u e n t l y ,  some o f  t h e  r . f .  
e l e c t r i c  f i e l d  w i l l  a lw a y s  b e  t r a n s m i t t e d  t h r o u g h  t h e  
s a m p l e .  The s t r e n g t h  o f  t h e  r . f .  t r a n s m i s s i o n  w i l l  d e p e n d  
on t h e  p o s i t i o n  o f  t h e  o r b i t  on t h e  FS i n  t h e  f o l l o w i n g  way. 
The e l e c t r o n s  p a r t i c i p a t i n g  i n  t h e  t r a n s p o r t  p r o c e s s  l i e  i n
r.f. e lectric field
•m
Q b c
F i g .  3* P e n e t r a t i o n  o f  t h e  r . f .  f i e l d  i n t o  t h e  sam p le  and 
p o s s i b l e  e l e c t r o n i c  t r a j e c t o r i e s .
9a  b a n d  Ak o f  o r b i t  d i a m e t e r s  a b o u t  K w h e re  ~  rj-. I n  
F i g u r e  4 i t  c a n  be s e e n  t h a t  t h e  num ber  o f  e l e c t r o n s  i n  
t h i s  b a n d  a n d  h e n c e  t h e  s t r e n g t h  o f  t h e  t r a n s m i t t e d  r . f .  
d e p e n d s  on  t h e  l o c a t i o n  o f  t h i s  b a n d  on t h e  FS. As t h e  
m a g n e t i c  f i e l d  i s  i n c r e a s e d  f i r s t  t h e  o r b i t  a ,  t h e n  b ,  and  
f i n a l l y  c w i l l  g i v e  r i s e  t o  t h e  s a m p le  s p a n n i n g  t r a j e c t o r y .
A g r a d u a l  i n c r e a s e  i n  t h e  t r a n s m i t t e d  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  
w i l l  b e  d e t e c t e d  by an  a n t e n n a  a t  t h e  l o w e r  s a m p le  s u r f a c e .  
As t h e  m a g n e t i c  f i e l d  i s  i n c r e a s e d  f u r t h e r  a l l  t r a j e c t o r i e s  
a r i s i n g  f ro m  o r b i t s  on t h i s  s e g m en t  o f  FS w ou ld  b e  s m a l l e r  
t h a n  t h e  s a m p le  t h i c k n e s s  a n d  a  c o r r e s p o n d in g  a b r u p t  d r o p  
i n  t h e  s t r e n g t h  o f  t h e  t r a n s m i t t e d  r . f .  w o u ld  b e  n o t e d .
I n  p r a c t i c e  t h e s e  c h a n g e s  i n  r . f .  l e v e l  a r e  s m a l l  
p e r t u r b a t i o n s  on a l a r g e r  b a c k g r o u n d  l e v e l .  A low f r e q u e n c y  
( t o  i n s u r e  c o m p l e t e  s a m p le  p e n e t r a t i o n )  m a g n e t i c  m o d u l a t i o n  
f i e l d  i s  a d d e d  t o  t h e  m a in  m a g n e t i c  f i e l d .  P h a s e  s e n s i t i v e  
d e t e c t i o n  o f  t h e  t r a n s m i t t e d  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  s t r e n g t h  
t h e n  y i e l d s  t h e  f i r s t  d e r i v a t i v e  o f  t h e  sa m p le  t r a n s m i s s i o n  
c o e f f i c i e n t  w i t h  r e s p e c t  t o  t h e  m a g n e t i c  f i e l d .  T h i s  
d e r i v a t i v e  i s  r e l a t i v e l y  i n s e n s i t i v e  t o  c o n s t a n t  b a c k g r o u n d  
o r  g r a d u a l l y  v a r y i n g  r . f .  l e v e l s .  S i g n a l s  o c c u r  d ue  t o  
a b r u p t  c h a n g e s  i n  r . f .  l e v e l s  a s  when a n  o r b i t  o f  maximum 
d i a m e t e r ,  l i k e  o r b i t  c i n  F i g u r e  4 ,  i s  r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  
s a m p le  s p a n n i n g  t r a j e c t o r y .
I n  l i k e  m anner  s i g n a l s  a r e  a l s o  s e e n  f ro m  o r b i t s  o f  
m in i m a l  d i a m e t e r  o r  any  o t h e r  t i m e  t h e r e  a r e  a b r u p t  c h a n g e s
9a
F i g .  4. The num ber  o f  e l e c t r o n s  p a r t i c i p a t i n g  i n  s i g n a l
t r a n s p o r t  i s  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  w i d t h  o f  t h e  b an d  
on t h e  FS.
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i n  t h e  number  o f  p a r t i c i p a t i n g  e l e c t r o n s .  S i g n a l s  c a n  a l s o  
o c c u r  when t h e  sum o f  t h e  d i a m e t e r s  o f  t h e  t r a j e c t o r i e s  
f ro m  any  two o r  more  e x t r e m a l  (m ax im a l  o r  m i n i m a l )  o r b i t s  
e x a c t l y  s p a n s  t h e  s a m p l e .  I n  t h i s  c a s e  one  t r a j e c t o r y  
c r e a t e s  a n  r . f .  c u r r e n t  s h e e t  w i t h i n  t h e  sa m p le  and  a  
s e c o n d  o ne  c a r r i e s  i t  t o  t h e  o t h e r  s u r f a c e .  The d i a m e t e r  
o f  a n  o r b i t  ( c a l i p e r )  g i v i n g  r i s e  t o  a s i g n a l  c a n  be  
d e t e r m i n e d  t h r o u g h  Eq .  ( 2 ) :
k = H d (4)c t ic  '
w h e re  k i s  t h e  e x t r e m a l  ( u s u a l l y )  o r b i t  d i a m e t e r  ( c a l i p e r ) ,  c
H i s  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  a t  w h ic h  t h e  s i g n a l  o c c u r s ,  a nd  d 
i s  a g a i n  t h e  s a m p le  t h i c k n e s s .
R a d io  f r e q u e n c y  s i z e  e f f e c t  m e a s u r e m e n t s  h a v e  b e e n  
made u s i n g  s m a l l  t r a n s m i t t i n g  a n d  r e c e i v i n g  a n t e n n a s  a s
Q
d e s c r i b e d  a b o v e .  T h e s e  m e a s u r e m e n t s  w e re  u s u a l l y  done  t o  
s t u d y  t h e  l i n e  s h a p e  o f  t h e  RFSE s i g n a l .  T h i s  c o m plex  l i n e  
s h a p e  comes a b o u t  b e c a u s e  o f  t h e  d e t a i l s  o f  t h e  p e n e t r a t i o n  
o f  t h e  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  i n t o  t h e  s a m p l e .  The t r a n s m i t t e d  
f i e l d  can  be  s e p a r a t e d  i n t o  q u a d r a t u r e  c o m p o n e n ts  w h ic h  
y i e l d  i n f o r m a t i o n  a b o u t  t h e  r e a l  a n d  i m a g i n a r y  p a r t s  o f  
t h e  s a m p le  im p e d a n c e .
A somewhat  s i m p l e r  a n d  more w i d e l y  u s e d  m e tho d  i s  t o  
p l a c e  t h e  s a m p le  i n  t h e  t a n k  c o i l  o f  a  m a r g i n a l  o r  l i m i t i n g  
t y p e  o s c i l l a t o r .  The c h a n g i n g  n u m b ers  o f  e l e c t r o n s  p a r t i c i ­
p a t i n g  i n  s a m p le  s p a n n i n g  t r a j e c t o r i e s  w i l l  c a u s e  c h a n g e s
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i n  t h e  s a m p le  Im p e d a n c e  w h ic h  w i l l  b e  r e f l e c t e d  i n  t h e  c o i l  
i m p e d a n c e .  R e a l  im p e d a n c e  c h a n g e s  w i l l  r e s u l t  i n  a  c h a n g e  
o f  r . f .  l e v e l  i n  s u c h  a n  o s c i l l a t o r  w h i l e  I m a g i n a r y  
im p e d a n c e  c h a n g e s  w i l l  r e s u l t  i n  a  f r e q u e n c y  s h i f t .  Each  
o f  t h e s e  sc h em e s  h a s  b e e n  u s e d  i n  t h e  p r e s e n t  e x p e r i m e n t .
C. E l e c t r o n  S c a t t e r i n g  i n  M e t a l s
The p r o b a b i l i t y  o f  an  e l e c t r o n  c o n t r i b u t i n g  t o  an  
RPSE s i g n a l  i s  i n v e r s e l y  p r o p o t i o n a l  t o  t h e  p r o b a b i l i t y  
t h a t  i t  w i l l  be  s c a t t e r e d  b e f o r e  c o m p l e t i n g  a n  o r b i t .  I t  
i s  p o s s i b l e  t h a t  a n  e l e c t r o n  m ig h t  c o m p l e t e  s e v e r a l  o r b i t s  
b e f o r e  s c a t t e r i n g .  The RPSE s i g n a l  a m p l i t u d e  c a n  be  w r i t t e n  
a s  a  sum o f  t h e  c o n t r i b u t i o n s  f ro m  e a c h  p a s s :
m i T V  f f
A = Aq 2 e x p ( -----------------------, (5 )
m
w h e re  m i s  t h e  o r b i t  n u m b e r ,  i s  t h e  t o t a l  e f f e c t i v e
s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y  a v e r a g e d  o v e r  t h e  o r b i t ,  a n d  0 i s  t h e  
e l e c t r o n  c y c l o t r o n  f r e q u e n c y .  I f  t h e  t e r m  Trve f f / f l  >> 1 so  
t h a t  t h e r e  I s  a  h i g h  p r o b a b i l i t y  t h a t  t h e  e l e c t r o n  w i l l  be 
s c a t t e r e d  a f t e r  c o m p l e t i n g  J u s t  one  o r b i t ,  t h e n  Eq .  (5 )  c a n  
be  s i m p l i f i e d  by c o n s i d e r i n g  o n l y  t h e  f i r s t  t e r m  o f  t h e  
su m m at io n :
™ e f fA « Ao e x p ( ------- g l L ) .  ( 6 )
The t o t a l  e f f e c t i v e  s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y ,  v e f f , i s
12
made up o f  t h r e e  c o m p o n e n t s .  I f  t h e s e  s c a t t e r i n g  m ec h an ism s  
c a n  be  c o n s i d e r e d  t o  be  s t a t i s t i c a l l y  I n d e p e n d e n t  s u c h  t h a t  
t h e  t o t a l  s c a t t e r i n g  p r o b a b i l i t y  I s  j u s t  t h e  p r o d u c t  o f  t h e  
i n d i v i d u a l  p r o b a b i l i t i e s  t h e n :
^ e f f  = ^1 + ^e  + VP* C7)
The b a r  I n d i c a t e s  a  s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y  a v e r a g e d  o v e r  t h e  
e l e c t r o n  o r b i t .
The com po n en t  v-j- i s  t h e  i n t r i n s i c  t e m p e r a t u r e  i n d e p e n ­
d e n t  s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y .  I t  a r i s e s  f r o m  any  i m p u r i t i e s ,  
d i s l o c a t i o n s ,  o r  s t r a i n s  i n t r o d u c e d  d u r i n g  s a m p le  g r o w th  
o r  p r e p a r a t i o n .  T h i s  i n t r i n s i c  s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y  i s  
i n d e p e n d e n t  o f  t h e  sa m p le  e n v i r o n m e n t  p a r t i c u l a r l y  t h e  
t e m p e r a t u r e .  I t  I s  t h i s  co m p o n e n t  o f  t h e  s c a t t e r i n g  
f r e q u e n c y  w h ic h  i s  d o m in a n t  o v e r  t h e  o t h e r  c o m p o n e n ts  a t  
low t e m p e r a t u r e s .
The t e r m  v„ i s  d u e  t o  t h e  e l e c t r o n - e l e c t r o n  I n t e r a c t i o n ,  e
The l i k e l i h o o d  t h a t  a  s c a t t e r i n g  e v e n t  w i l l  r e s u l t  f ro m
t h i s  i n t e r a c t i o n  i s  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  p r o b a b i l i t y  t h a t  a
f i n a l  s t a t e  w i l l  be  a v a i l a b l e  t o  e a c h  o f  t h e  i n t e r a c t i n g
e l e c t r o n s .  Such  s t a t e s  o c c u r  i n  an  e n e r g y  r e g i o n  k^T a b o u t
t h e  F e r m i  l e v e l  and  t h e  e l e c t r o n - e l e c t r o n  s c a t t e r i n g
2f r e q u e n c y ,  v , i s  t h u s  p r o p o r t i o n a l  t o  T . The  vD compo-
© jr
n e n t  a r i s e s  f r o m  t h e  e l e c t r o n - p h o n o n  i n t e r a c t i o n .
S c a t t e r i n g  o f  e l e c t r o n s  w i t h i n  t h e  s h e l l  kgT a b o u t  t h e  
F e rm i  l e v e l  c a n  b e  a c c o m p l i s h e d  o n l y  by p h o n o n s  w i t h
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e n e r g i e s  hio(q) < k0 T. The number  o f  s u c h  p h o n o n s  i s
2
p r o p o r t i o n a l  t o  T . The s t r e n g t h  o f  t h e  e l e c t r o n - p h o n o n  
i n t e r a c t i o n  d e p e n d s  on  t h e  s q u a r e  o f  t h e  e l e c t r o n - p h o n o n  
c o u p l i n g  c o n s t a n t  w h ic h  i s  p r o p o r t i o n a l  t o  T.  The o v e r a l l  
e l e c t r o n - p h o n o n  s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y  i s  t h u s  p r o p o r t i o n a l  
t o  T . C e r t a i n  PS c o n f i g u r a t i o n s  c a n  g i v e  o t h e r  t e m p e r a -
Q
t u r e  d e p e n d e n c i e s  f o r  vp b u t  s u c h  s i t u a t i o n s  do n o t  o c c u r  
i n  r h e n i u m .
I t  i s  m o s t  c o n v e n i e n t  t o  w r i t e  t h e  l a s t  two t e r m s  o f
Eq .  (7 )  a s  a ' T 2 + 3 ' T 3 . S u b s t i t u t i n g  i n t o  Eq. ( 6 ) and
t a k i n g  t h e  In g i v e s :
*»A -  AnA0 -  -  B-&1 -  < 4 ^ .  (8 )
The m a g n e t i c  f i e l d  a t  w h ic h  a  p a r t i c u l a r  s i g n a l  o c c u r s  and  
h e n c e  t h e  e l e c t r o n  c y c l o t r o n  f r e q u e n c y  d e p e n d  on  t h e  s a m p le  
t h i c k n e s s .  The c y c l o t r o n  f r e q u e n c y  a n d  t h e  i n t r i n s i c
s c a t t e r i n g  r a t e  w i l l  be  c o n s t a n t s  f o r  a  s i n g l e  s i g n a l  i n  a
g i v e n  sa m p le  a n d  Eq. ( 6 ) c a n  f i n a l l y  be  w r i t t e n  i n  t h e  
fo rm :
UnA -  C -  aT2 -  3T3 (9 )
ttv-j- irv irVp
w h ere  C = Hnkn -  —77- ,  a  = —-5-, a n d  3 = — =■ a r e  a l l  c o n s t a n t s .
0  u  S I T  S 2T
The d e t e r m i n a t i o n  o f  a  and  3 f ro m  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n ­
d e n c e  o f  t h e  RFSE s i g n a l  a m p l i t u d e  y i e l d s  i n f o r m a t i o n  a b o u t  
t h e  n a t u r e  a n d  r e l a t i v e  s t r e n g t h s  o f  t h e  v a r i o u s  s c a t t e r i n g  
m e c h a n i s m s .
CHAPTER I I  
SAMPLE PREPARATION
S a m p le s  f o r  RPSE m e a s u r e m e n t s  a r e  p r e p a r e d  I n  t h e  
fo rm  o f  t h i n  m e t a l l i c  s i n g l e  c r y s t a l  s l a b s .  T h e s e  s l a b s  
a r e  c u t  f ro m  t h e  b u l k  m a t e r i a l  w i t h  s u r f a c e  n o r m a l s  a l o n g  
s p e c i f i c  c r y s t a l l o g r a p h i c  a x e s .  T h i s  a s s u r e s  t h a t  t h e  PS 
c a l i p e r s  o b t a i n e d  w i l l  l i e  o r  a t  l e a s t  b e  p r o j e c t i o n s  on 
p a r t i c u l a r  sym m etry  p l a n e s  o f  t h e  B r i l l o u i n  z o n e .  Most 
i m p o r t a n t l y  t h e  s a m p le  s u r f a c e s  m u s t  b e  f l a t  a n d  p a r a l l e l .  
Any I r r e g u l a r i t i e s  i n  t h e  s a m p le  t h i c k n e s s  w i l l  a l l o w  an  
e x t r e m a l  o r b i t  t r a j e c t o r y  t o  s p a n  t h e  s a m p le  o v e r  a  r a n g e  
o f  m a g n e t i c  f i e l d  v a l u e s .  The r e s u l t a n t  RPSE s i g n a l  i s  
f i e l d  b r o a d e n e d  a n d  c o r r e s p o n d i n g l y  d i m i n i s h e d  i n  a m p l i t u d e .
U s a b l e  s a m p le  t h i c k n e s s e s  a r e  d e t e r m i n e d  by t h e  
l e n g t h  o f  e l e c t r o n  mean f r e e  p a t h s .  No RPSE s i g n a l s  c a n  
be  o b s e r v e d  u n l e s s  a  s i g n i f i c a n t  num ber  o f  e l e c t r o n s  c a n  
t r a v e l  f ro m  one  s a m p le  s u r f a c e  t o  t h e  o t h e r  w i t h o u t  b e i n g  
s c a t t e r e d .  At t h e  low t e m p e r a t u r e s  a t  w h ic h  t h e s e  m e a s u r e ­
m e n ts  a r e  made t h e  d o m in a n t  e l e c t r o n  s c a t t e r i n g  a r i s e s  f ro m  
i n t e r a c t i o n s  w i t h  c r y s t a l  i m p u r i t i e s  a n d  d i s l o c a t i o n s  
( s t r a i n ) .  Thus o n l y  h i g h  p u r i t y  m a t e r i a l  i s  s u i t a b l e  f o r  
RPSE s a m p l e s  and  t h e  s a m p le  p r e p a r a t i o n  m ust  b e - c a r e f u l l y  
d on e  t o  a v o i d  i n t r o d u c i n g  s t r a i n .
The s e c t i o n s  o f  t h i s  c h a p t e r  d e s c r i b e  t h e  s t e p s  t a k e n  
i n  c u t t i n g ,  p l a n i n g ,  and  m e c h a n i c a l l y  p o l i s h i n g  r h e n i u m
lH
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s a m p le s  I n  p r e p a r a t i o n  f o r  RPSE m e a s u r e m e n t s .  Not a l l  o f  
t h e s e  p r o c e d u r e s  w e r e  s u c c e s s f u l .  The f i n a l  op t im um  
p r e p a r a t i o n  scheme i s  o u t l i n e d  i n  t h e  f o u r t h  s e c t i o n  a s  
w e l l  a s  t h e  m ethod  u s e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  s a m p le  t h i c k n e s s e s .  
I n  t h e  f i n a l  s e c t i o n  o f  t h i s  c h a p t e r  a  b r i e f  h i s t o r y  o f  t h e  
s a m p l e s  p r e p a r e d  f o r  t h i s  e x p e r i m e n t  i s  g i v e n .
A. C u t t i n g
The f i r s t  s a m p le s  w e re  p r e p a r e d  f r o m  a  s i n g l e  c r y s t a l  
i n g o t  o f  r h e n i u m  p u r c h a s e d  f r o m  M a t e r i a l s  R e s e a r c h  C o r p o r a ­
t i o n  (MRC). T h i s  m a t e r i a l  h a d  a  q u o t e d  p u r i t y  o f  9 9 . 9 9 6 ?  
and  h a d  b e e n  r e f i n e d  by s i x  p a s s e s  o f  an  e l e c t r o n  beam 
zone r e f i n e r .  The i n g o t  was i n  t h e  fo rm  o f  an  i r r e g u l a r  
r o d  one  i n c h  l o n g  a n d  r o u g h l y  I / 1*" i n  d i a m e t e r .  Laue 
b a c k  r e f l e c t i o n  X ^ray  p h o t o g r a p h s  showed t h a t  t h e  [ 0 0 0 1 ]  
c r y s t a l l o g r a p h i c  a x i s  was a p p r o x i m a t e l y  15° f ro m  t h e  
c y l i n d e r  a x i s .
The i n g o t  was m o u n te d  w i t h  Duco cem en t  and  c o n d u c t i v e  
s i l v e r  p a i n t  on a  two c i r c l e  g o n i o m e t e r .  I t  was t h e n  
o r i e n t e d  u s i n g  Laue p h o t o g r a p h s  so  t h a t  a  s l i c e  c o u l d  be  
c u t  n o r m a l  t o  t h e  [ 0 0 0 1 ]  a x i s .  A l l  c u t t i n g  a n d  p l a n i n g  was 
p e r f o r m e d  on a  S e rv o m e t  S p a r k  M a c h in e .  W e l l  a l i g n e d  g o n i o ­
m e t e r  m ou n ts  i n  t h e  s p a r k  c u t t e r  a s s u r e d  p r o p e r  c r y s t a l  
a l i g n m e n t  a f t e r  o r i e n t a t i o n  on t h e  X - r a y  m a c h in e  f o r  e a c h  
o p e r a t i o n ,  c u t t i n g  o r  p l a n i n g .
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I n i t i a l  a t t e m p t s  a t  c u t t i n g  t h e  i n g o t  w e re  made u s i n g  
a  t a u t  t u n g s t e n  w i r e  a s  t h e  s p a r k  c a t h o d e .  At t h e  l o w e s t  
s p a r k  e n e r g y  ( r a n g e  7 25 mA. s p a r k  c u r r e n t )  t h i s  w i r e
e r o d e d  away a f t e r  a p p r o x i m a t e l y  f i f t e n  m i n u t e s .  F u r t h e r  
a t t e m p t s  w i t h  t h i s  w i r e  met w i t h  t h e  same r e s u l t s  an d  i t  
was d e t e r m i n e d  t h a t  t h i s  w o u ld  n o t  b e  a  f e a s i b l e  t e c h n i q u e .  
A f t e r  two h o u r s  o f  c u t t i n g  t i m e  t h e  w i r e s  h a d  p e n e t r a t e d  
o n l y  0 . 0 25 " i n t o  t h e  s i d e  o f  t h e  c y l i n d r i c a l  i n g o t .
A p i e c e  was c u t  f ro m  a  0 . 0 1 0 "  t h i c k  s h e e t  o f  t a n t a l u m  
a n d  u s e d  a s  a  c u t t i n g  b l a d e .  T h i s  t o o l  w o rk e d  much b e t t e r  
t h o u g h  i t  e r o d e d  away a t  a b o u t  t h e  same r a t e  a s  t h e  
r h e n i u m .  I t  was v e r y  i m p o r t a n t  t o  a l i g n  t h e  b l a d e  c a r e ­
f u l l y  i n  t h e  v e r t i c a l  ( c u t t i n g )  d i r e c t i o n .  I f  t h e  b l a d e  
was s l a n t e d  s l i g h t l y ,  one  f a c e  w ou ld  b e  n e a r  one  s i d e  o f  
t h e  c u t  a n d  t h e  groove w o u ld  g e t  w i d e r  a s  t h e  b l a d e  
d e s c e n d e d .  Not o n l y  w ou ld  t h i s  b e  w a s t e f u l  o f  t h e  c r y s t a l  
m a t e r i a l  b u t  i t  w ou ld  a l s o  s e v e r e l y  r e d u c e  t h e  c u t t i n g  
r a t e .  Even w i t h  t h e  b l a d e  p r o p e r l y  a l i g n e d  t h e  c u t t i n g  
e d g e  became wedge s h a p e d  a f t e r  s e v e r a l  h o u r s .  The f a c e s  o f  
t h e  wedge p r e s e n t e d  l a r g e  s u r f a c e s  t o  t h e  s i d e s  o f  t h e  
g r o o v e  i n  t h e  s a m p le  a n d  t h e  c u t t i n g  r a t e  was r e d u c e d .
A f u r t h e r  d i f f i c u l t y  was e n c o u n t e r e d  when t h e  c u t  h a d  
p r o g r e s s e d  a b o u t  3 / 4  o f  t h e  way t h r o u g h  t h e  c r y s t a l .  The 
t h i n  s l i c e s  b e i n g  c u t  o f f  w e re  s u p p o r t e d  o n l y  by t h e  u n c u t  
p o r t i o n  o f  t h e  g r o o v e .  As t h e  c u t  p r o g r e s s e d ,  t h e  t h i n
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s l i c e s  w ou ld  b e n d  a r o u n d  t h i s  s u p p o r t  p o i n t  a n d  c l o s e  t h e  
g r o o v e  on t h e  b l a d e .  At t h i s  p o i n t  c u t t i n g  p r o g r e s s  c e a s e d  
a l t o g e t h e r .  The i n g o t  was m ou n ted  on a  t h i n  a lum inum  
f i n g e r  o f  t h e  g o n i o m e t e r .  T h i s  f i n g e r  a l l o w e d  t h o s e  
p o r t i o n s  o f  t h e  b l a d e  on  e i t h e r  s i d e  o f  t h e  c u t  w h i c h  w ere  
n o t  e r o d e d  t o  p a s s  c l e a r  o f  t h e  g o n i o m e t e r .  The c r y s t a l  
was  m o u n te d  f l u s h  w i t h  t h e  e n d  o f  t h i s  f i n g e r  s o  t h e  f i n g e r  
w o u ld  n o t  i n t e r f e r e  w i t h  t h e  X - r a y  p i c t u r e s .  T h e r e  was 
t h e r e f o r e  no  s i m p l e  way t o  s u p p o r t  t h e  t h i n  s l a b  b e i n g  c u t .  
The s o l u t i o n  was t o  v e r y  c a r e f u l l y  rem ove  t h e  p a r t i a l l y  c u t  
c r y s t a l  f ro m  t h e  g o n i o m e t e r ,  t u r n  i t  o v e r ,  a n d  r e m o u n t  i t  
u s i n g  s i l v e r  p a i n t  t o  f i l l  t h e  c u t  g r o o v e .  The c r y s t a l  was 
t h e n  r e - o r i e n t e d  a n d  t h e  c u t  c o n t i n u e d  f ro m  t h e  o p p o s i t e  
s i d e .  The c a u s e  f o r  t h i s  b e n d i n g  h a s  n o t  b e e n  d e t e r m i n e d  
b u t  t h i s  phenomenon h a s  b e e n  o b s e r v e d  u n d e r  s i m i l a r  c i r c u m ­
s t a n c e s  w i t h  o t h e r  r e l a t i v e l y  s l o w l y  c u t  m e t a l s .  T o t a l  
c u t t i n g  t i m e  w i t h  t h e  b l a d e  was a b o u t  50 h o u r s .
Once a  s l i c e  h a d  b e e n  c u t  f ro m  t h e  i n g o t  i t  was e t c h e d  
i n  a  b o i l i n g  a q u a  r e g i a  s o l u t i o n  (HC1 a n d  HNO^ 3 : 1 ) .
D u r i n g  t h e  e t c h  a  t h i n  b l a c k  f i l m  w o u ld  s l o w l y  fo rm  on t h e  
f r e s h l y  c u t  s u r f a c e .  A f t e r  a b o u t  t e n  m i n u t e s  t h i s  f i l m  
w ou ld  p e e l  o f f  a n d  no  o t h e r  r e a c t i o n  was o b s e r v e d .  The 
c o m p o s i t i o n  o f  t h i s  f i l m  was n o t  d e t e r m i n e d  t h o u g h  two 
p o s s i b i l i t i e s  w e re  c o n s i d e r e d .  The f i l m  m i g h t  h a v e  b e e n  a 
l a y e r  o f  a l l o y i n g  b e tw e e n  t h e  s a m p le  a n d  c u t t i n g  t o o l  o r
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some r h e n i u m - o x i d e  l a y e r  g row n d u r i n g  t h e  c u t t i n g  p r o c e s s .  
The o x i d e  l a y e r  seems m ore  r e a s o n a b l e  I n  v i e w  o f  t h e  f a c t  
t h a t  i t  was o b s e r v e d  t o  f o r m  I n  t h e  same f a s h i o n  r e g a r d l e s s  
o f  t h e  c u t t i n g  t o o l  c o m p o s i t i o n  ( t a n t u l u m ,  s t a i n l e s s  s t e e l ,  
b r a s s ,  c o p p e r ) .  A f t e r  a l l  o p e r a t i o n s  e x c e p t  c u t t i n g  by 
t a n t a l u m  w i r e  ( d e s c r i b e d  l a t e r )  t h e  f i l m  was t h i c k  e nough  
t o  p r e v e n t  p e n e t r a t i o n  o f  X - r a y s  t o  t h e  c r y s t a l .  Laue  b a c k -  
r e f l e c t i o n  p h o t o g r a p h s  c o u l d  be made o n l y  a f t e r  t h i s  f i l m  
h a d  b e en  e t c h e d  away.
No RFSE s i g n a l s  w e r e  o b s e r v e d  i n  t h e  f i r s t  s a m p le  c u t  
f r o m  t h e  MRC i n g o t  a n d  i t  was f e l t  t h a t  t h e  p u r i t y  was n o t  
s u f f i c i e n t l y  h i g h .  A s e c o n d  i n g o t  was a c q u i r e d  on l o a n  
f r o m  L .  T e s t a r d l  o f  B e l l  L a b s .  T h i s  s i n g l e  c r y s t a l  i n g o t  
was one  g ro w n  b y  S o d e n ,  B r e n n e r t , a n d  B u e h l e r 10 a n d  h a d  a  
q u o t e d  r e s i d u a l  r e s i s t a n c e  r a t i o  (R3 ook^R4 2K^ o f  2 0 »0 0 0 * 
T h i s  was a b o u t  a  f a c t o r  o f  300 g r e a t e r  t h a n  we h a d  m e a s u r e d  
f o r  t h e  MRC i n g o t .  The i n g o t  was i n  t h e  fo r m  o f  a  s m a l l  
c y l i n d e r  a b o u t  1 / 4 "  l o n g  a n d  1 / 4 "  i n  d i a m e t e r  w i t h  [ 1 0 1 0 ] 
c r y s t a l l o g r a p h i c  a x i s  a l o n g  t h e  c y l i n d e r  a x i s .
The u s e  of t h e  t a n t a l u m  b l a d e  a s  a  c u t t i n g  t o o l  was 
r u l e d  o u t  b e c a u s e  o f  t h e  s m a l l  s i z e  o f  t h i s  i n g o t .  The 
l o s s  o f  m a t e r i a l  d u e  t o  t h e  b l a d e  t h i c k n e s s  was more  t h a n  
c o u l d  b e  a f f o r d e d .  A v e r y  s i m p l e  m o v in g  w i r e  a t t a c h m e n t  
f o r  t h e  s p a r k  m ac h in e  was b u i l t  f o r  c u t t i n g  t h i s  i n g o t .
T h i s  a t t a c h m e n t  c o n s i s t e d  o f  two s p o o l s ,  a  c l o c k  m o t o r ,  an d
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two p u l l e y s  a l l  m o un ted  on a  3/ 32" t h i c k  s h e e t  m e t a l  f r a m e .  
The w i r e  wound o f f  t h e  s u p p l y  s p o o l ,  a c r o s s  t h e  two p u l l e y s ,  
a n d  o n t o  t h e  2 1/ 2 " d i a m e t e r  t a k e - u p  s p o o l  w h ic h  was d r i v e n  
a t  one  r e v o l u t i o n  p e r  h o u r  by  t h e  c l o c k  m o t o r .  The s p a r k  
c u t t i n g  o c c u r r e d  i n  a  2 " g ap  c u t  o u t  o f  t h e  m e t a l  s h e e t  
b e t w e e n  t h e  p u l l e y s .  The w i r e  was k e p t  u n d e r  t e n s i o n  by 
a x i a l  p r e s s u r e  f r o m  a  s p r i n g  on t h e  s u p p o r t  s h a f t  o f  t h e  
s u p p l y  s p o o l .  The c u t t i n g  w i r e  was 0 . 0 0 2 "  d i a m e t e r  t a n t a l u m  
p u r c h a s e d  f ro m  C a l i f o r n i a  F i n e  W ire  Co. a n d  o n l y  v e r y  l i g h t  
t e n s i o n  was r e q u i r e d  t o  k e e p  i t  t a u t  a n d  s t r a i g h t  a s  i t  was
a d v a n c e d  t h r o u g h  t h e  c u t t i n g  s p a c e .
B e s t  r e s u l t s  w ere  o b t a i n e d  when t h e  p u l l e y  n e a r  t h e
s u p p l y  s p o o l  was l o c k e d  down and  t h e  w i r e  a l l o w e d  t o  s l i d e
o v e r  i t .  T h i s  e l i m i n a t e d  a l l  s i d e w a y s  m o t i o n  o f  t h e  w i r e  
a t  t h i s  p u l l e y .  The s a m p le  a n d  c u t t i n g  a t t a c h m e n t  w e re  s e t  
up so  t h a t  t h e  c u t t i n g  o c c u r r e d  v e r y  c l o s e  t o  t h e  f i x e d  
p u l l e y  a n d  t h e  p l a y  i n  t h e  o t h e r  p u l l e y ,  t h o u g h  s l i g h t ,  h a d  
v e r y  l i t t l e  e f f e c t .  S p a r k  c u t t i n g  w i t h  t h i s  s y s t e m  p r o v e d  
t o  be  v e r y  s u c c e s s f u l  a n d  t h e  r o d  c o u l d  b e  c u t  t h r o u g h  i n  
a s  l i t t l e  a s  f i f t e e n  h o u r s .  The w i r e  was e r o d e d  n e a r l y  
h a l f  way t h r o u g h  on a  s i n g l e  p a s s  a n d  c o u l d  n o t  b e  r e - u s e d .
B. P l a n i n g
The f l a t  p a r a l l e l - s i d e d  s a m p l e s  r e q u i r e d  f o r  RFSE 
m e a s u r e m e n t s  w ere  o b t a i n e d  by s p a r k  p l a n i n g  t h e  c u t  s l i c e s .
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The s l i c e s  w e re  m o u n te d  on  t h e  g o n i o m e t e r  w i t h  s i l v e r  p a i n t  
a n d  c a r e f u l l y  o r i e n t e d  s o  t h a t  p l a n i n g  w o u ld  o c c u r  n o r m a l  
t o  t h e  d e s i r e d  c r y s t a l  a x i s .  T h i s  a l i g n m e n t  was m a i n t a i n e d  
when t h e  g o n i o m e t e r  was r e m o u n t e d  i n  t h e  s p a r k  m a c h i n e .  
P l a n i n g  was f i r s t  done  w i t h  t h e  S e rv o m e t  p l a n i n g  a t t a c h m e n t  
an d  a  s i x - i n c h  b r a s s  d i s c .  The b r a s s  d i s c  was e r o d e d  away 
v e r y  q u i c k l y .  The c i r c u m f e r e n t i a l  g r o o v e  t h a t  was fo rm e d  
i n  t h e  d i s c  c a u s e d  r o u n d i n g - o f f  o f  t h e  e d g e s  o f  t h e  s a m p le  
b e f o r e  a l l  t h e  w i r e  c u t t i n g  m a rk s  h a d  b e e n  r e m o v e d  f ro m  t h e  
c e n t e r  a r e a s  o f  t h e  s a m p le  s u r f a c e .
A s t a i n l e s s  s t e e l  d i s c  was made and f i t t e d  t o  t h e  
S e rv o m e t  p l a n e r .  Though t h i s  d i s c  h a d  b e e n  g r o u n d  f l a t  a n d  
t h e  t h r e a d s  r e l i e v e d  t o  a l l o w  f i r m  m a t i n g  t o  p l a n e r ,  t h e  
s u r f a c e  o f  t h e  d i s c  moved up a n d  down 0 . 0 0 1 " a t  a  3- i n c h  
d i a m e t e r  a s  i t  r o t a t e d .  The p r o c e d u r e  f o r  t u r n i n g  t h e  d i s c  
s u g g e s t e d  by S e r v o m e t  was t r i e d .  T h i s  i n v o l v e d  p u t t i n g  a  
c a r e f u l l y  a l i g n e d  b l o c k  i n  p l a c e  o f  t h e  s a m p le  a n d  r e v e r s i n g  
t h e  s p a r k  p o l a r i t y  t o  make t h i s  b l o c k  t h e  t o o l  a n d  t h e  
p l a n i n g  d i s c  t h e  w o r k p i e c e .  T h i s  p r o c e d u r e  m ig h t  w ork  f o r  
s m a l l  i r r e g u l a r i t i e s  i n  t h e  p l a n i n g  d i s c  b u t  was n o t  
s u c c e s s f u l  i n  r e m o v i n g  t h i s  a l i g n m e n t  p r o b l e m .  A p p a r e n t l y  
t h e  p l a n e r  h a d  b e e n  t o o  b a d l y  w orn  a f t e r  15 y e a r s  o f  s e r v i c e .
A new p l a n i n g  a t t a c h m e n t  was d e s i g n e d  a n d  b u i l t  a n d  
i s  shown i n  F i g u r e  5 .  The p r i n c i p l e  o b j e c t i v e  o f  t h i s  
d e s i g n  was t o  p r o v i d e  a  t r u e  r o t a t i n g ,  s o l i d l y  m oun ted
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s h a f t  t o  s u p p o r t  t h e  p l a n i n g  d i s c .  The p l a n e r  w ou ld  n o t  
o n l y  b e  u s e d  I n  t h e  v e r t i c a l  p o s i t i o n  f o r  o r d i n a r y  p l a n i n g  
b u t  a l s o  h o r i z o n t a l l y  t o  a l l o w  s u r f a c i n g  o f  t h e  d i s c  i n  
p o s i t i o n  on t h e  s h a f t .  T h i s  o b j e c t i v e  was met  t h r o u g h  t h e  
u s e  o f  a  p a i r  o f  h i g h  q u a l i t y  t a p e r e d  r o l l e r  b e a r i n g s  t o  
s u p p o r t  t h e  s t e e l  s h a f t  i n  t h e  a lum inum  h o u s i n g .  D u r i n g  
a s s e m b ly  t h e  a d j u s t i n g  n u t s  w e re  t i g h t e n e d  u n t i l  a l l  d e t e c t ­
a b l e  r a d i a l  a n d  a x i a l  p l a y  had  b e e n  rem o v e d  f ro m  t h e  p l a n e r  
s h a f t . Some t u r n i n g  r e s i s t a n c e  r e s u l t e d  f ro m  t h i s  t i g h t e n ­
i n g  b u t  t h e  d r i v e  m o to r  e a s i l y  o v e rc am e  t h i s .  R u b b e r  s e a l s  
t o  t h e  s h a f t  a b o v e  a n d  b e lo w  t h e  b e a r i n g s  p r e v e n t e d  c o n ta m ­
i n a t i o n  o f  t h e  l u b r i c a t i n g  g r e a s e  by e n t e r i n g  d i e l e c t r i c  
f l u i d  ( k e r o s e n e  o r  v a r s o l ) .  The b r a s s  d i s c  and  1 / 4 "  
d i a m e t e r  c a r b o n  b r u s h e s  i n  t h e  t o p  o f  t h e  p l a n e r  i n s u r e d  
good  e l e c t r i c a l  c o n t a c t  t o  t h e  s h a f t  a n d  d i s c  a n d  p r e v e n t e d  
t h e  p o s s i b i l i t y  o f  s p a r k i n g  t h r o u g h  t h e  b e a r i n g s .
The p l a n e r  was s u p p o r t e d  v i a  a  t e f l o n  c o l l a r  i n  a  
m agnes ium  ( t o  r e d u c e  t h e  o v e r a l l  w e i g h t )  h o l d e r  w h ic h  a l s o  
s u p p o r t e d  t h e  d r i v e  m o t o r .  D i s c  r o t a t i o n  (* '-70 r . p . m . )  was 
s u p p l i e d  by t h e  m o to r  t h r o u g h  a  t o o t h e d  n y l o n  b e l t .  The 
t e f l o n  c o l l a r  a n d  n y l o n  b e l t  e l e c t r i c a l l y  i n s u l a t e d  t h e  
p l a n e r  f ro m  t h e  f r a m e  o f  t h e  s p a r k  m a c h i n e .  A s e c o n d  mount 
was made t o  h o l d  t h e  p l a n e r  on t h e  ways o f  a  h i g h  p r e c i s i o n  
l a t h e . The p l a n e r  s h a f t  was d r i v e n  by  a  r u b b e r  t u b e  
a t t a c h e d  t o  a  d r i l l  m o to r  a n d  t h e  d i s c  was g r o u n d  w i t h  a n
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e l e c t r i c  g r i n d e r  m o un ted  on a n d  t r a v e l i n g  w i t h  t h e  l a t h e  
c r o s s  g u i d e .  T h i s  s u r f a c i n g  was done  v e r y  c a r e f u l l y  and  
t r u e n e s s  o f  ±0 . 0 0 0 2 " a t  a r  3 i n c h  d i a m e t e r  was r e g u l a r l y  
a c h i e v e d .
U s in g  t h e  new p l a n e r  t h e  p r e v i o u s l y  c u t  a n d  r e - o r i e n t e d  
s l i c e  was p l a n e d  on one  s i d e  u n t i l  a  f l a t  s u r f a c e  was 
o b t a i n e d .  The s t e e l  p l a n i n g  d i s c  wore  v e r y  l i t t l e  d u r i n g  
t h i s  o p e r a t i o n  a n d  t h e  s a m p le  e d g e s  w e re  o n l y  s l i g h t l y  
r o u n d e d .  The s a m p le  was rem ov ed  and  t h e  g o n i o m e t e r  r e t u r n e d  
t o  i t s  0 - 0  p o s i t i o n  a n d  r e m o u n t e d  i n  t h e  s p a r k  m a c h i n e .
The p l a t f o r m  t o  w h ic h  t h e  s a m p le  was t o  b e  a t t a c h e d  was 
t h e n  p l a n e d  f l a t .  T h e n ,  w i t h o u t  c h a n g i n g  t h e  p o s i t i o n  o f  
t h e  p l a n e r  o t h e r  t h a n  t o  move i t  up w ard  w i t h  t h e  s e r v o ,  t h e  
s a m p le  p l a t f o r m  was c l e a n e d  w i t h  a c e t o n e  a n d  t h e  p l a n e d  
s i d e  o f  t h e  s a m p le  a t t a c h e d  t o  t h e  p l a t f o r m  w i t h  s i l v e r  
c o n d u c t i n g  p a i n t .  The p l a t f o r m  h a d  p r e v i o u s l y  b e e n  g r o o v e d  
t o  a l l o w  t h e  p a i n t  t o  r u n  o u t  f ro m  u n d e r  t h e  s a m p l e .  C a re  
was t a k e n  t o  m a te  t h e  p l a n e d  s u r f a c e  o f  t h e  s a m p le  c l o s e l y  
t o  t h e  f r e s h l y  p l a n e d  s u r f a c e  o f  t h e  p l a t f o r m .  T h i s  p r o c e ­
d u r e  a s s u r e d  t h a t  t h e  s e c o n d  sa m p le  s u r f a c e  w ou ld  be  p l a n e d  
e x a c t l y  p a r a l l e l  t o  t h e  f i r s t  d e s p i t e  any  a l i g n m e n t  e r r o r s  
w h ic h  m ig h t  e x i s t  b e tw e e n  t h e  X - r a y  a nd  s p a r k  m a c h in e  
g o n i o m e t e r  m o u n t s .  As l o n g  a s  t h e  s a m p le  n o r m a l s  w ere  
w i t h i n  ± 1/ 2° o f  b e i n g  p a r a l l e l  t o  t h e  d e s i r e d  c r y s t a l -  
l o g r a p h i c  a x i s  t h e  n e c e s s i t y  f o r  p a r a l l e l  s i d e s  d o m in a t e d  
t h e  c h o i c e  o f  p l a n i n g  p r o c e d u r e .
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Once t h e  I n i t i a l  p l a n i n g  h a d  b e e n  c o m p l e t e d  on b o t h  
s i d e s  a  s e c o n d  p l a n i n g  was do n e  a t  d i f f e r e n t  r a d i i  on t h e  
d i s c  o r  w i t h  a f r e s h l y  s u r f a c e d  d i s c  t o  rem ove  any r o u n d i n g  
t h a t  may h a v e  o c c u r r e d .  T h i s  s e c o n d  p l a n i n g  r e q u i r e d  o n l y  
s h o r t  p e r i o d s  o f  t i m e  a n d  t h e  d i s c  s u f f e r e d  no  n o t i c e a b l e  
e r o s i o n .  The f r e s h l y  p l a n e d  a n d  e t c h e d  s a m p le  s u r f a c e  was 
a  d u l l  w h i t i s h  g r a y .  T h i s  s u r f a c e  becam e d a r k e r  a s  i t  
a c q u i r e d  s k i n  o i l s  o r  o t h e r  c o n t a m i n a n t s  d u r i n g  h a n d l i n g .  
When v i e w e d  u n d e r  a  m i c r o s c o p e  t h e  s u r f a c e  a p p e a r e d  t o  b e  
v e r y  f i n e l y  and  u n i f o r m l y  p i t t e d  w i t h  t h e  s p a c i n g  b e t w e e n  
p i t  c e n t e r s  b e i n g  3 t o  5 m i c r o n s .
C. P o l i s h i n g
No RPSE s i g n a l s  w e re  o b s e r v e d  i n  t h e  f i r s t  s a m p le s  c u t
f ro m  t h e  B e l l  Labs  i n g o t  a n d  i t  was d e c i d e d  t h a t  t h i s  m ig h t
b e  due  t o  t h e  I r r e g u l a r  s u r f a c e  l e f t  a f t e r  t h e  s p a r k  p l a n i n g .
Though an o p t i c a l l y  f i n i s h e d  s u r f a c e  m i g h t  d e g r a d e  t h e  RFSE
11s i g n a l  due  t o  s p e c u l a r  r e f l e c t i o n s  o f  t h e  e l e c t r o n s ,  I t  
was f e l t  t h a t  some p o l i s h i n g  m ig h t  h e l p .  A No. 6 5 -1 50 6  AB 
V a r im e t  P o l i s h e r / G r i n d e r  was u s e d  t o  m e c h a n i c a l l y  p o l i s h  
t h e s e  s p a r k  p l a n e d  s a m p l e s .  T h i s  m a c h in e  s l i d  t h e  sa m p le  
r a d i a l l y  a c r o s s  a  6 " r o t a t i n g  d i s c .  A Texmet c l o t h  was 
m o u n te d  on t h e  d i s c  and  s i l i c o n  c a r b i d e  a n d  a l u m i n a  p o w d e r s  
r a n g i n g  f ro m  25 m i c r o n s  down t o  1 m i c r o n  s u s p e n d e d  i n  w a t e r  
w e re  u s e d  a s  p o l i s h i n g  com pounds .  A s e p a r a t e  d i s c  and
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c l o t h  was m a i n t a i n e d  f o r  e a c h  o f  t h e  f o u r  d i f f e r e n t  g r i t s  
a n d  t h e  s a m p le  a n d  h o l d e r  w e r e  t h o r o u g h l y  c l e a n e d  w h e n e v e r  
g r i t  s i z e  was c h a n g e d .
The s a m p le  h o l d e r  c o n s i s t e d  o f  a  f i n e l y  t h r e a d e d  b r a s s  
d i s c  a n d  two c a s e  h a r d e n e d  s t e e l  r i n g s  w i t h  t h r e a d s  t o  m a te  
t o  t h e  d i s c .  T h i s  h o l d e r  h a d  b e e n  a c c u r a t e l y  m a c h in e d  so 
t h a t  t h e  a x e s  o f  t h e  d i s c  a n d  r i n g s  w e re  w e l l  a l i g n e d  and  
t h e  s u r f a c e  o f  t h e  d i s c  was a l w a y s  p a r a l l e l  t o  t h a t  o f  t h e  
s u p p o r t  r i n g .  The s a m p le  was m o u n te d  t o  t h e  d i s c  w i t h  Duco 
cem en t  a n d  t h e  s u p p o r t  r i n g  was a d j u s t e d  t o  e x t e n d  s l i g h t l y  
b e y o n d  t h e  s a m p le  s u r f a c e  a s  d e t e r m i n e d  by a  s t r a i g h t  e d g e  
p l a c e d  a c r o s s  a  d i a m e t e r  o f  t h e  r i n g .  The o t h e r  r i n g  was 
s c r e w e d  down t i g h t  a g a i n s t  t h e  s u p p o r t  r i n g  t o  l o c k  i t  i n  
p o s i t i o n .  P o l i s h i n g  was s t a r t e d  and  t h e  s a m p le  was g r a d u ­
a l l y  l o w e r e d  a f t e r  t e n - m i n u t e  i n t e r v a l s  u n t i l  some e f f e c t s  
o f  t h e  p o l i s h i n g  w ere  n o t e d .  The d i s c  a n d  r i n g  w e re  s c r i b e d  
t o  make c e r t a i n  t h a t  t h i s  p o s i t i o n  d i d  n o t  c h a n g e .  An 
a d a p t e r  was c o n s t r u c t e d  t o  a l l o w  Laue  b a c k  r e f l e c t i o n  
p h o t o g r a p h s  o f  t h e  s a m p le  t o  b e  t a k e n  w h i l e  i t  was s t i l l  
a t t a c h e d  t o  t h e  p o l i s h i n g  m o u n t .
I n i t i a l  p o l i s h i n g  w i t h  t h e  2 5 - m i c r o n  s i l i c o n  c a r b i d e  
was v e r y  e f f e c t i v e  I n  r e m o v i n g  t h e  p i t t i n g  l e f t  f r o m  t h e  
s p a r k  p l a n i n g .  The s a m p le  s u r f a c e  was v i s i b l y  s m o o t h e r  a n d  
s h i n i e r  t h o u g h  many s m a l l  s c r a t c h e s  w e r e  a p p a r e n t .  The 
X - r a y  p h o t o g r a p h s  showed v e r y  l i t t l e  d e g r a d a t i o n  due t o  t h e
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i n i t i a l  p o l i s h i n g  b u t  c o n t i n u e d  p o l i s h i n g  w i t h  t h i s  compound 
d i d  c a u s e  s u r f a c e  s t r a i n .  I t  i s  t h o u g h t  t h a t  t h e  s u p p o r t  
r i n g  may h a v e  p o l i s h e d  away f a s t e r  t h a n  t h e  r h e n i u m  s a m p le  
a n d  c a u s e d  t h e  sa m p le  t o  be  p r e s s e d  t o o  f i r m l y  a g a i n s t  t h e  
c l o t h .
S i m i l a r  r e s u l t s  w e re  o b t a i n e d  w i t h  t h e  1 5 - m i c r o n  
a l u m i n a  pow d er  w h ic h  was u s e d  n e x t .  T h i s  s t a g e  o f  p o l i s h ­
i n g  d i d  l e a v e  t h e  s u r f a c e  much s h i n i e r  b u t  r i n g s  
c h a r a c t e r i s t i c  o f  s u r f a c e  a b r a s i o n  b e g a n  t o  a p p e a r  i n  t h e  
Laue p h o t o g r a p h s .  P o l i s h i n g  w i t h  t h e  f i n e r  com pounds ,  
5- m i c r o n  a n d  1 - m i c r o n  a l u m i n a  p o w d e r ,  d i d  n o t  s i g n i f i c a n t l y  
im p r o v e  t h e  s u r f a c e  f i n i s h  b u t  d i d  c a u s e  r o u n d i n g  o f  t h e  
sa m p le  e d g e s  a n d  more a b r a s i o n  a s  i n d i c a t e d  by  t h e  Laue  
p h o t o g r a p h s .
The p r o c e d u r e s  a b o v e  w e re  d e v e l o p e d  u s i n g  r e l a t i v e l y4
t h i c k  ( '" '0.5 mm) t e s t  s a m p le s  c u t  f ro m  t h e  MRC i n g o t .  The 
s t r a i n  damage t o  t h e s e  s a m p l e s  was a lw a y s  c o n f i n e d  t o  t h e  
s u r f a c e  a n d  c o u l d  be  r em o v ed  by s p a r k  p l a n i n g  t o  a l l o w  f o r  
f u r t h e r  e x p e r i m e n t s  w i t h  p o l i s h i n g .  When t h e s e  t e c h n i q u e s  
w e re  a p p l i e d  t o  t h e  much t h i n n e r  ( ' ' 0 . 2  mm) s a m p l e s  c u t  f ro m  
t h e  B e l l  L abs  i n g o t ,  d i f f e r e n t  r e s u l t s  w e re  o b t a i n e d .  T h e s e  
s a m p le s  w ere  a t t a c h e d  t o  t h e  p o l i s h i n g  mount  w i t h  a  v e r y  
t h i n  s o l u t i o n  o f  Duco cem ent  i n  a c e t o n e  s o  t h a t  t h e  g l u e  
c o u l d  r e a d i l y  r u n  o u t  f r o m  u n d e r  t h e  s a m p le  t o  a f f o r d  a  
good  m a t i n g  b e tw e e n  t h e  s a m p le  s u r f a c e  and  t h e  m o u n t .  As a
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r e s u l t  m os t  o f  t h e  s u p p o r t  o c c u r r e d  n e a r  t h e  s a m p le  e d g e s .  
F o r  t h e s e  t h i n n e r  s a m p l e s  t h i s  d i d  n o t  p r o v i d e  a  s o l i d  
e n ough  s u p p o r t  a g a i n s t  t h e  f o r c e s  o f  t h e  p o l i s h i n g  a n d  t h e  
s a m p l e s  e i t h e r  s e p a r a t e d  f r o m  t h e  mount  e n t i r e l y  o r  
p a r t i a l l y  a n d  w e r e  s t r a i n e d  b e f o r e  t h i s  s i t u a t i o n  was 
d i s c o v e r e d .  One s a m p le  e a c h  w i t h  n o r m a l s  p a r a l l e l  t o  t h e  
[ l O l O ]  and  [ 1 1 2 0 ]  a x e s  c u t  f ro m  t h e  B e l l  L abs  c r y s t a l  w e re  
d e s t r o y e d  i n  t h i s  way.  F u r t h e r  a t t e m p t s  a t  p r o d u c i n g  u s a b l e  
s a m p l e s  by  m e c h a n i c a l  p o l i s h i n g  w e re  a b a n d o n e d  a f t e r  t h i s  
e x p e r i e n c e .
D. A Summary o f  Sam ple  P r e p a r a t i o n
The f o l l o w i n g  s t e p s  w e re  f o l l o w e d  i n  p r e p a r a t i o n  o f  
t h e  l a s t  t h r e e  s a m p l e s .  T h e s e  s t e p s  r e s u l t e d  i n  r e l i a b l y  
s t r a i n - f r e e ,  p l a n e - p a r a l l e l - f a c e d  r h e n i u m  s a m p le s  s u i t a b l e  
f o r  RFSE m e a s u r e m e n t s .  F i r s t  t h e  i n g o t  was m o un ted  w i t h  
Duco cem en t  on a  t h i n  f i n g e r  o f  a  t w o - c i r c l e  g o n i o m e t e r  
w i t h  c a r e  t a k e n  t o  k e e p  t h e  g l u e  away f ro m  t h e  a c t u a l  
c u t t i n g  s i t e .  The i n g o t  was t h e n  a l i g n e d  f o r  c u t t i n g  u s i n g  
Laue b a c k  r e f l e c t i o n  X - r a y  p h o t o g r a p h s .  Once s a t i s f a c t o r y  
a l i g n m e n t  h a d  b e e n  a t t a i n e d  e x t r a  g l u e  was a d d e d  t o  s u p p o r t  
t h e  s l i c e  t o  be  c u t  o f f  a n d  s i l v e r  c o n d u c t i v e  p a i n t  was 
a p p l i e d  t o  i n s u r e  g o o d  e l e c t r i c a l  c o n n e c t i o n  b e tw e e n  t h e  
sa m p le  a n d  g o n i o m e t e r .  The c u t  was t h e n  made u s i n g  t h e  
0 .0 0  2" t a n t a l u m  w i r e  on t h e  m oving  w i r e  a t t a c h m e n t  f o r  t h e  
s p a r k  c u t t e r .
A f t e r  c u t t i n g  t h e  s l i c e  was e t c h e d  i n  a n  a q u a  r e g i a  
(H C liH N O ^:: 3 : 1 ) s o l u t i o n  i n  a  s m a l l  b e a k e r  s u s p e n d e d  i n  
b o i l i n g  w a t e r .  The e t c h  l a s t e d  a p p r o x i m a t e l y  15 m i n u t e s  
w h i l e  a  t h i n  b l a c k  f i l m  fo rm e d  a n d  p e e l e d  o f f  o f  t h e  
f r e s h l y  c u t  s u r f a c e .  The s l i c e  was t h e n  a t t a c h e d  t o  a  f l a t  
g o n i o m e t e r  mount w i t h  s i l v e r  p a i n t  a n d  a l i g n e d  f o r  t h e  
f i r s t  p l a n i n g  o p e r a t i o n .  T h i s  a l i g n m e n t  was done  v e r y  
c a r e f u l l y  a s  i t  d e t e r m i n e d  t h e  o r i e n t a t i o n  o f  t h e  f i n a l  
s a m p l e .  The f i r s t  s i d e  o f  t h e  s a m p le  was p l a n e d  f l a t  a n d  
t h e  s a m p le  was rem ov ed  f ro m  t h e  g o n i o m e t e r  m o u n t .  The 
sa m p le  p l a t f o r m  was p l a n e d  t o  be  p a r a l l e l  t o  t h e  p l a n e r .
The s a m p le  was a t t a c h e d  t o  t h e  p l a t f o r m  w i t h  t h e  f r e s h l y  
p l a n e d  s u r f a c e s  i n  f i r m  c o n t a c t  a n d  w i t h o u t  d i s t u r b i n g  t h e  
r e l a t i o n s h i p  b e t w e e n  t h e  p l a n e r  a n d  p l a t f o r m .  The s e c o n d  
s a m p le  s u r f a c e  was p l a n e d  a f t e r  t h e  p a i n t  d r i e d .  U s in g  t h e  
m o v ing  w i r e  a t t a c h m e n t  a n d  a  c o o r d i n a t e  s l i d e  on t h e  s p a r k  
c u t t e r ,  t h e  s a m p l e s  w e r e  t r im m e d  t o  a  p a r a l l e l o p i p e d  s h a p e .
The s a m p le s  w e re  t h e n  r e - e t c h e d  a n d  w e ig h e d  i m m e d i a t e l y  
b e f o r e  t h e y  became d i r t y .  T y p i c a l  mass was on t h e  o r d e r  o f  
50 mg a n d  was d e t e r m i n e d  t o  0 . 0 1  mg. The p e r p e n d i c u l a r  
d i m e n s i o n s  o f  t h e  s a m p le s  w e r e  t h e n  m e a s u r e d  u n d e r  a  
m i c r o s c o p e .  The e y e p i e c e  r e t i c u l e  was c a l i b r a t e d  a g a i n s t  a  
s t a n d a r d  m i l l i m e t e r  s l i d e  a n d  t h e  s a m p le  d i m e n s i o n s  w e re  
r e p r o d u c i b l y  d e t e r m i n e d  w i t h i n  a  r a n g e  o f  0.2%. The sa m p le  
vo lum e  d e t e r m i n e d  f ro m  i t s  m ass  a n d  d e n s i t y  o f  2 1 . 03*1 gm/cm^
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was d i v i d e d  by t h e  s u r f a c e  a r e a  t o  d e t e r m i n e  t h e  a v e r a g e  
t h i c k n e s s .  T h i s  m e th od  o f  t h i c k n e s s  m e a s u r e m e n t  was 
d e t e r m i n e d  t o  be  a c c u r a t e  t o  w i t h i n  1 J8 .
E. The  S a m p le s
I n  a l l ,  e i g h t  d i f f e r e n t  r h e n i u m  s a m p le s  w e r e  p r e p a r e d .  
The f i r s t  two ( s a m p l e s  1 a n d  2) w i t h  n o r m a l s  p a r a l l e l  t o  
[ 0 0 0 1 ]  w e re  c u t  f r o m  t h e  MRC i n g o t .  No s i g n a l s  w e re  e v e r  
o b s e r v e d  f ro m  t h e s e  s a m p le s  a n d  t h e y  saw t h e i r  g r e a t e s t  
u s e f u l n e s s  a s  t e s t  s a m p le s  f o r  t h e  v a r i o u s  p r e p a r a t i o n  
s t a g e s .  Sam ple  1 was c u t  w i t h  t h e  t a n t a l u m  b l a d e  w h i l e  
s a m p le  2 was c u t  w i t h  t h e  m o v in g  w i r e  a t t a c h m e n t .  B o th  
s a m p le s  w e re  u s e d  t o  o b s e r v e  t h e  e f f e c t s  o f  m e c h a n i c a l  
p o l i s h i n g .  Sam ple  2 was a l s o  u s e d  t o  t e s t  a  c h e m i c a l  
p o l i s h i n g  scheme by  a  p r o c e d u r e  b e i n g  u s e d  i n  t h e  l a b o r a ­
t o r y  t o  t h i n  a n d  p o l i s h  a  g o l d  RPSE s a m p l e .  The a q u a  r e g i a  
s o l u t i o n  u s e d  t o  p o l i s h  g o l d  h a d  no  n o t i c e a b l e  e f f e c t  on 
t h e  r h e n i u m  sa m p le  s u r f a c e  a f t e r  24 h o u r s  o f  p o l i s h i n g  a nd  
t h i s  scheme was q u i c k l y  a b a n d o n e d .
S a m p le s  3 a n d  4 w ere  c u t  f ro m  t h e  B e l l  L ab s  i n g o t  w i t h  
n o r m a l s  p a r a l l e l  t o  t h e  [ 1 0 1 0 ] c r y s t a l l o g r a p h i c  a x i s .
Sam ple  3 was s t r a i n e d  d u r i n g  p l a n i n g .  I t  was d i s c o v e r e d  
a s  a  r e s u l t  o f  t h i s  a c c i d e n t  t h a t  t h e  p l a n i n g  d i s c  c o u l d  
n o t  be  rem oved  a nd  r e m o u n t e d  on t h e  p l a n e r  s h a f t  w i t h  t h e  
r e q u i r e d  t r u e n e s s .  E ach  t i m e  t h e  d i s c  was rem o v e d  i t  h ad
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t o  be  r e s u r f a c e d  a f t e r  i t  was r e m o u n t e d  a nd  b e f o r e  i t  was 
u s e d .  Sam ple  4 was s t r a i n e d  d u r i n g  a  m e c h a n i c a l  p o l i s h i n g  
s t a g e .  The l o s s  o f  t h i s  s a m p le  was p a r t i c u l a r l y  p a i n f u l  
s i n c e  t h e  c u t t i n g  o f  a  t h i r d  s a m p le  o f  t h i s  o r i e n t a t i o n  
f r o m  t h e  B e l l  L abs  i n g o t  w o u ld  n o t  h a v e  l e f t  s u f f i c i e n t  
m a t e r i a l  f o r  s a m p le s  o f  t h e  o t h e r  two o r i e n t a t i o n s .
S a m p les  5 a n d  6 w e re  c u t  f ro m  t h e  B e l l  L abs  i n g o t  w i t h  
n o r m a l s  p a r a l l e l  t o  t h e  [ 1 1 2 0 ] c r y s t a l l o g r a p h i c  a x i s .
Sample  5 was a l s o  s t r a i n e d  d u r i n g  p o l i s h i n g  a n d  t h i s  s t a g e  
o f  t h e  p r e p a r a t i o n  was s u b s e q u e n t l y  d e l e t e d .  The f i r s t  
s i g n a l s  w e re  o b s e r v e d  i n  s a m p le  6 w i t h  an  im p r o v e d  d e t e c t i o n  
s y s t e m  ( d e s c r i b e d  i n  t h e  n e x t  c h a p t e r )  when i t  was 0 . 2 3 1  mm 
t h i c k .  The t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  m e a s u r e m e n t s  w e re  done  
on t h i s  s a m p le  a n d  i t  was l a t e r  t h i n n e d  t o  0 . 1 8 4  mm a t  w h ic h  
t i m e  t h e  F e r m i  s u r f a c e  c a l i p e r i n g  was d o n e .
Sample  7 was c u t  f r o m  t h e  B e l l  L abs  i n g o t  w i t h  i t s  
n o r m a l  p a r a l l e l  t o  t h e  [ 0 0 0 1 ]  c r y s t a l l o g r a p h i c  a x i s .  When 
i t  h a d  b e e n  t h i n n e d  t o  0 . 1 9 0  mm no  s i g n a l s  w e re  o b s e r v e d .  
F u r t h e r  im p r o v e m e n t s  o f  t h e  d e t e c t i o n  c i r c u i t r y  f i n a l l y  
y i e l d e d  v e r y  weak s i g n a l s  f r o m  t h i s  s a m p l e .  I t  was t h e n  
t h i n n e d  t o  0 .1 6 0  a nd  0 .1 3 5  mm a t  w h ic h  p o i n t  t h e  s i g n a l s  
w e re  s t r o n g  e n ou g h  t o  a l l o w  c a l i p e r  d e t e r m i n a t i o n s .
Sample  8 was c u t  f ro m  t h e  MRC i n g o t  w i t h  t h e  s u r f a c e  
n o r m a l  p a r a l l e l  t o  t h e  [ 1 0 1 0 ]  a x i s .  The l a c k  o f  o b s e r v a b l e  
s i g n a l s  i n  t h e  f i r s t  s a m p l e s  c u t  f ro m  t h i s  i n g o t  c o u l d  n o t
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be t a k e n  a s  a n  i n d i c a t i o n  t h a t  no s i g n a l s  w o u ld  b e  o b s e r v e d  
i n  s a m p le s  o f  d i f f e r e n t  o r i e n t a t i o n s .  The f i r s t  s a m p le s  
c u t  f ro m  t h e  MRC i n g o t  h a d  n o r m a l s  p a r a l l e l  t o  [ 0 0 0 1 ]  a n d  
i t  h a d  b e e n  s e e n  t h a t  i n  s a m p le s  c u t  f r o m  t h e  B e l l  Labs  
i n g o t  t h e  s i g n a l s  i n  a  s a m p le  o f  t h i s  o r i e n t a t i o n  w e re  a n  
o r d e r  o f  m a g n i t u d e  w e a k e r  t h a n  t h o s e  i n  a  s a m p le  w i t h  t h e  
s u r f a c e s  n o r m a l  t o  [ l l 5 o ] .  F u r t h e r m o r e  t h e  s i g n a l  d e t e c t i o n  
scheme h a d  b e e n  g r e a t l y  im p r o v e d  s i n c e  a n y  a t t e m p t s  h a d  b e e n  
made t o  o b s e r v e  s i g n a l s  f r o m  s a m p le s  c u t  f ro m  t h e  MRC i n g o t .  
U n f o r t u n a t e l y  t h e r e  w e re  s t i l l  no s i g n a l s  t o  be  f o u n d  i n  
t h i s  s a m p le  and  t h e  d a t a  a n a l y s i s  i s  b a s e d  on s i g n a l s  s e e n  
o n l y  i n  s a m p le s  6 an d  7 .
a
CHAPTER I I I  
THE EXPERIMENT
Rhenium was a v e r y  d i f f i c u l t  m a t e r i a l  on w h ic h  t o  make 
RPSE m e a s u r e m e n t s .  The r e l a t i v e l y  s h o r t  e l e c t r o n  mean f r e e  
p a t h s  a n d  t h e  s m a l l  s i z e  o f  t h e  a v a i l a b l e  s i n g l e  c r y s t a l  
i n g o t s  c o m b in ed  t o  make t h e  s i g n a l s  w e a k e r  t h a n  any  t h a t  
h a v e  b e e n  o b s e r v e d  i n  t h i s  l a b o r a t o r y  b e f o r e .  As c a n  be 
s e e n  f ro m  t h e  p r e v i o u s  c h a p t e r  a  g r e a t  d e a l  o f  t i m e  and  
e f f o r t  w e re  s p e n t  b e f o r e  any  RPSE s i g n a l s  w e re  s e e n  f rom  
r h e n i u m  s a m p l e s .  Much o f  t h i s  t i m e  was s p e n t  e x p l o r i n g  t h e  
c a p a b i l i t i e s  and  a d v a n t a g e s  o f  a l t e r n a t i v e  r . f .  o s c i l l a t o r -  
d e t e c t o r  s y s t e m s .  The r e s u l t s  o f  t h e s e  e x p l o r a t i o n s  a r e  
d e s c r i b e d  i n  t h e  s e c o n d  s e c t i o n ' o f  t h i s  c h a p t e r .  F i r s t ,  t h e  
m e c h a n i c a l  p o r t i o n s  o f  t h e  e x p e r i m e n t  a r e  d i s c u s s e d .  I n  t h e  
t h i r d  s e c t i o n  t h e  s i g n a l  c o n d i t i o n i n g  a nd  r e c o r d i n g  a r e  
d e s c r i b e d  a n d  t h e  s y s t e m  u s e d  f o r  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  
m easu rem en ts  i s  d e s c r i b e d  i n  t h e  f i n a l  s e c t i o n .  The e x p e r i ­
m e n t a l  a p p a r a t u s  u s e d  f o r  t h e  c y c l o t r o n  m ass  m e a s u r e m e n ts  
r e q u i r e d  f o r  t h e  a n a l y s i s  o f  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  
d a t a  i s  p r e s e n t e d  i n  t h e  a p p e n d i x .
A. M e c h a n i c a l  S y s tem s
A l l  e x p e r i m e n t s  w e re  p e r f o r m e d  w i t h  t h e  s a m p le  h o l d e r  
im m e rsed  i n  a  l i q u i d  h e l i u m  b a t h .  The h e l i u m  was c o n t a i n e d  
i n  a  c o n v e n t i o n a l  d o u b l e  g l a s s  d e w ar  s y s t e m .  The o u t e r
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p e r m a n e n t l y  e v a c u a t e d  d e w ar  was f i l l e d  w i t h  l i q u i d  n i t r o g e n  
f o r  i n i t i a l  p r e c o o l i n g  a n d  h e a t  s h i e l d i n g  o f  t h e  i n n e r  
d e w a r .  The vacuum j a c k e t  o f  t h e  i n n e r  d e w a r  was p u r g e d  
w i t h  a i r  a n d  pumped down s e v e r a l  t i m e s  b e f o r e  s e a l i n g  p r i o r  
t o  e a c h  r u n .  T h i s  p r o c e d u r e  p r e v e n t e d  t h e  a c c u m u l a t i o n  i n  
t h e  j a c k e t  o f  any  h e l i u m  w h ic h  m i g h t  h a v e  s e e p e d  t h r o u g h  
t h e  i n n e r  w a l l .  B o th  d e w a r s  w e re  s i l v e r e d  a s  f u r t h e r  p r o ­
t e c t i o n  a g a i n s t  r a d i a t i v e  h e a t  f l o w .
The h e l i u m  d e w a r  was s u p p o r t e d  by an d  s e a l e d  t o  a  
m e t a l  d e w a r  h e a d .  T h i s  h e a d  a l s o  s u p p o r t e d  t h e  s a m p le  
h o l d e r  a n d  h a d  p o r t s  f o r  t h e  p um ping  l i n e  a n d  p r e s s u r e  
g a u g e  c o n n e c t i o n s .  The m a in  h e l i u m  pum ping  was don e  by a  
K inney  Model KD-110 h i g h  vacuum pump v i a  a  pum ping  c o n t r o l  
s t a t i o n .  B e s i d e s  a l l o w i n g  f o r  s t r a i g h t  t h r o u g h  pum ping  
t h i s  s t a t i o n  p r o v i d e d  f o r  p r e s s u r e  ( t e m p e r a t u r e )  r e g u l a t i o n  
b o t h  ab o v e  a n d  b e lo w  t h e  h e l i u m  lam b d a  p o i n t ,  2 .1 7 K .
At t e m p e r a t u r e s  a b o v e  t h e  lam bda  p o i n t  t h e  b o i l i n g  o f  
t h e  l i q u i d  h e l i u m  c a u s e d  s i g n i f i c a n t  c h a n g e s  i n  t h e  s y s t e m  
p r e s s u r e  and  r e g u l a t i o n  was b e s t  a c h i e v e d  by  a  f l a t  r u b b e r  
d i a p h r a g m  t y p e  r e g u l a t o r .  Such  a  r e g u l a t o r  was s t u r d y  
en ough  t o  w i t h s t a n d  t h e s e  p r e s s u r e  c h a n g e s  b u t  was c a p a b l e  
o f  r e g u l a t i n g  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  b a t h  o n l y  w i t h i n  a  
r a n g e  o f  0 .1 K .  Below t h e  l am b d a  p o i n t  h e l i u m  i s  a  s u p e r ­
f l u i d  a n d  a l l  b o i l i n g  c e a s e s .  I n  t h i s  t e m p e r a t u r e  r a n g e  
t h e  s y s t e m  p r e s s u r e  c h a n g e d  o n l y  v e r y  g r a d u a l l y  a nd
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r e g u l a t i o n  c o u l d  be  a c h i e v e d  w i t h  a  p r o p h y l a c t i c  t u b e  
r e g u l a t o r .  T h i s  d e l i c a t e  r e g u l a t i o n  s y s t e m  w o rk e d  a s  
f o l l o w s .  A l l  pum ping  was d o n e  t h r o u g h  t h e  p r o p h y l a c t i c  
t u b e  w h ic h  was s u r r o u n d e d  by  a  s e a l e d  h o u s i n g .  I n i t i a l l y  
t h i s  h o u s i n g  was v e n t e d  t o  t h e  h e l i u m  d e w a r  a n d  t h e  s y s t e m  
was s l o w l y  pumped down. When t h e  d e s i r e d  p r e s s u r e  was 
r e a c h e d  t h e  r e g u l a t o r  h o u s i n g  was s e a l e d  o f f .  Any f u r t h e r  
pum ping  c a u s e d  t h e  p r e s s u r e  i n s i d e  t h e  t u b e  t o  be  l o w e r  
t h a n  o u t s i d e  and  i t  c o l l a p s e d  t o  c o n s t r i c t  t h e  pum ping  f l o w .  
An e q u i l i b r i u m  p r e s s u r e  a nd  pum ping  r a t e  was r a p i d l y  
r e a c h e d .  A l t h o u g h  t h i s  s y s t e m  d i d  n o t  a l l o w  f o r  a c c u r a t e  
t e m p e r a t u r e  a d j u s t m e n t  i t  was c a p a b l e  o f  r e g u l a t i n g  t h e  
t e m p e r a t u r e  w i t h i n  a  r a n g e  o f  0 .001K  o v e r  a  p e r i o d  o f  f i v e  
m i n u t e s  and  0 .0 05 K  f o r  a s  l o n g  a s  l i q u i d  h e l i u m  r e m a i n e d  i n  
t h e  d e w a r .
The t a i l s  o f  t h e  d e w a rs  w e re  n e c k e d  down so  t h e y  c o u l d  
b e  i n s e r t e d  i n  t h e  b o r e  o f  a  s i x - i n c h  a i r  c o o l e d  e l e c t r o ­
m a g n e t .  The m agne t  c o u l d  be  r o t a t e d  a b o u t  t h e  v e r t i c a l  
a x i s  m ak ing  i t  p o s s i b l e  t o  f o l l o w  t h e  c a l i p e r s  a r o u n d  t h e  
PS s e g m e n t s .  The m agn e t  was p o w e re d  by a n  i m p r o v e d  v e r s i o n
o f  a  2 0 0 -W a t t  f i e l d  c o n t r o l  s u p p l y  d e s i g n e d  a n d  b u i l t  i n  
12t h i s  l a b .  T h i s  c o n t r o l  a l l o w e d  t h e  f i e l d  t o  be  s e t  
a n y w h ere  i n  t h e  r a n g e  f ro m  -1 0 0 0  t o  1000 G a u ss  a n d  sw e p t  
f ro m  t h a t  v a l u e  o v e r  a r a n g e  o f  up t o  1000G. The m agne t  
c o n t r o l  was d e s i g n e d  t o  a l l o w  t h e  low f r e q u e n c y  f i e l d
m o d u l a t i o n  c u r r e n t  t o  be  s u p e r i m p o s e d  on t h e  m a in  f i e l d  
c u r r e n t  and  up t o  3 G p e a k  t o  p e a k  m o d u l a t i o n  f i e l d s  c o u l d  
be a t t a i n e d  t h i s  w ay .  T h i s  p r o v e d  i n s u f f i c i e n t  f o r  b e s t  
d e t e c t i o n  o f  t h e  RFSE s i g n a l s  f r o m  r h e n i u m  a n d  a  s e t  o f  
c i r c u l a r  c o i l s  w ere  wound on p l e x i g l a s  f r a m e s  a n d  m o u n te d  
on t h e  m agne t  p o l e  p i e c e s .  The r e f e r e n c e  o u t p u t  o f  t h e  
H r - 8  p h a s e  s e n s i t i v e  d e t e c t o r  was a m p l i f i e d  a n d  u s e d  t o  
d r i v e  t h e s e  c o i l s  t o  a c h i e v e  a  6 G m o d u l a t i o n .  T h i s  was 
t h e  l a r g e s t  m o d u l a t i o n  t h a t  c o u l d  be  u s e d  w i t h o u t  
o v e r - m o d u l a t i n g  t h e  s i g n a l s .
B. D e t e c t i o n  S y s t e m s
As m e n t i o n e d  i n  t h e  i n t r o d u c t i o n ,  s e v e r a l  d i f f e r e n t  
d e t e c t i o n  s y s t e m s  w ere  u s e d .  The f i r s t  s y s t e m  had  b e e n  
u s e d  p r e v i o u s l y  i n  t h i s  l a b o r a t o r y  a n d  u t i l i z e d  a  h i g h -  
l e v e l  t w i n - t r i o d e  m a r g i n a l  o s c i l l a t o r - d e t e c t o r  d e s c r i b e d  
by K n i g h t . 1 ^ When u s e d  a t  h i g h  r . f .  l e v e l s  t h i s  o s c i l l a t o r  
w o rked  i n  a  l i m i t i n g  mode. I n  t h i s  mode a  f i x e d  am ount  o f  
p ow er  was s u p p l i e d  t o  t h e  L-C t a n k  c i r c u i t  o f  t h e  o s c i l l a t o r .  
The l e v e l  o f  o s c i l l a t i o n  was d e t e r m i n e d  by  t h e  Q ( q u a l i t y  
f a c t o r )  o f  t h i s  t a n k  c i r c u i t .  R e a l  c h a n g e s  i n  t h e  s a m p le  
s u r f a c e  im p e d a n c e  due  t o  t h e  e l e c t r o n  t r a j e c t o r i e s  d e s c r i b e d  
e a r l i e r  w e re  r e f l e c t e d  i n  t h e  im p e d a n c e  o f  t h e  c o i l  w h ic h  
was wound a r o u n d  a n d  c l o s e l y  c o u p l e d  t o  t h e  s a m p l e .  An
i n c r e a s e  i n  t h e  r e a l  im p e d a n c e  o f  t h e  c o i l  c a u s e d  a
/
r e d u c t i o n  i n  t h e  c i r c u i t  Q a n d  a  r e d u c t i o n  o f  t h e  r . f .
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l e v e l .  The o u t p u t  s t a g e  o f  t h e  o s c i l l a t o r  r e c t i f i e d  t h e  
r . f .  s i g n a l  a n d  y i e l d e d  an  o u t p u t  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  
i n s t a n t a n e o u s  r . f .  l e v e l .  A p a r t  o f  t h i s  o u t p u t  a t  t h e  
f i e l d  m o d u l a t i o n  f r e q u e n c y  was p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  
d e r i v a t i v e  o f  t h e  r e a l  p a r t  o f  t h e  s a m p le  im p e d a n c e  w i t h  
r e s p e c t  t o  t h e  m a g n e t i c  f i e l d ,  8R/9H.
The main body  o f  t h e  o s c i l l a t o r  c i r c u i t r y  was m oun ted  
i n  a n  1/ 8" t h i c k  b r a s s  box  w h ic h  was s o l d e r e d  d i r e c t l y  t o  
t h e  t o p  p l a t e  o f  t h e  s a m p le  h o l d e r .  The s h i e l d e d  vacuum 
t u b e  p r o j e c t e d  f ro m  t h e  s i d e  o f  t h i s  box  t o  p r e v e n t  o v e r ­
h e a t i n g .  The t u b e  f i l a m e n t  c u r r e n t  was s u p p l i e d  by a  
s t o r a g e  b a t t e r y  a n d  t h e  b i a s  was s u p p l i e d  by a  h i g h  q u a l i t y  
low n o i s e  p o w e r  s u p p l y .  The i n c o m i n g  pow er  l e a d s  w e re  
s h i e l d e d  t o  h e l p  i n  t h e  e f f o r t  t o  k e e p  any  e x t e r n a l  e l e c ­
t r i c a l  n o i s e  o u t  o f  t h e  c i r c u i t .  The v a r i a b l e  t u n i n g  
c a p a c i t o r  shown i n  r e f .  12 was r e p l a c e d  by a  f i x e d  v a l u e  
l o w - l o s s  t y p e  t o  b o t h  r a i s e  t h e  Q o f  t h e  t a n k  c i r c u i t  and  
e l i m i n a t e  a  p o t e n t i a l  s o u r c e  o f  n o i s e .  Any n e c e s s a r y  t u n i n g  
was a c c o m p l i s h e d  by  p h y s i c a l l y  r e p l a c i n g  t h i s  c a p a c i t o r  w i t h  
o ne  o f  a  d i f f e r e n t  v a l u e .
A 2 7 - g a u g e  c o p p e r  w i r e  was s o l d e r e d  t o  a n  i n s u l a t e d  
h e r m e t i c  s e a l  m ou n ted  i n  t h e  t o p  p l a t e  and  l e d  t h r o u g h  
t e f l o n  s p a c e r s  down a 3/ 8" d i a m e t e r  t h i n  w a l l  s t a i n l e s s  
t u b e  to  t h e  sam p le  p l a t f o r m .  The s t a i n l e s s  t u b e ,  a l s o  
s o l d e r e d  t o  t h e  t o p  p l a t e ,  s e r v e d  a s  t h e  o u t e r  c o n d u c t o r  o f
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t h i s  c o a x i a l  l i n e .  A s h o r t  p i e c e  o f  2 7 - g a u g e  c o p p e r  w i r e  
was s i l v e r  s o l d e r e d  t o  t h e  b o t t o m  o f  t h i s  t u b e  f o r  c o n n e c ­
t i o n  t o  t h e  c o i l .  The c o l l s  w e re  wound w i t h  4 0 - g a u g e  c o p p e r  
w i r e  on s t e e l ,  f o r m s .  The f o r m s  w e re  p r e p a r e d  f ro m  au tom o ­
t i v e  t y p e  t h i c k n e s s  g a u g e s  t o  b e  50$ t h i c k e r  and  1 0 - 2 0 $  
w i d e r  t h a n  t h e  r e c t a n g u l a r  s a m p l e s .  T h e s e  d i m e n s i o n s  
p r o v i d e d  good  s a m p l e - c o i l  c o u p l i n g  a n d  a l l o w e d  t h e  sa m p le  
t o  be  e a s i l y  i n s e r t e d  w i t h o u t  s t r a i n .  T w e n t y - f i v e  t o  
t h i r t y  t u r n s  w e re  c l o s e l y  wound on t h e  fo rm  a n d  h e l d  i n  
p l a c e  w i t h  a  v e r y  l i g h t  c o a t  o f  t h i n n e d  Duco c e m e n t .  C a re  
was t a k e n  t o  s e e  t h a t  t h e  c em en t  d i d  n o t  p e n e t r a t e  t h e  c o l l  
an d  c a u s e  i t  t o  a d h e r e  t o  t h e  f o r m .  The c o i l  and  fo rm  w e re  
t h e n  d i p p e d  i n  l i q u i d  n i t r o g e n  w h e re  t h e  d i f f e r e n c e s  i n  
t h e r m a l  c o n t r a c t i o n  c a u s e d  t h e  c o p p e r  w i r e  t o  s t r e t c h  
s l i g h t l y .  Upon w arm ing  t o  room t e m p e r a t u r e  t h e  c o i l  c o u l d  
be  c a r e f u l l y  s l i p p e d  o f f  o f  t h e  f o r m .
T u r n s  w ere  rem oved  f ro m  t h e  c o i l  u n t i l  i t  was t h e  same 
l e n g t h  a s  t h e  s a m p l e .  T h i s  l e f t  20 t o  25 t u r n s  a n d  t h e  
c o i l s  h a d  a  f r e e  i n d u c t a n c e  o f  a b o u t  1 y h .  The c o i l s  w ere  
m oun ted  on t h e  epoxy  sa m p le  p l a t f o r m  w i t h  Duco cem ent  and  
t h e  l e a d s  w ere  s t r i p p e d  a n d  s o l d e r e d  t o  t h e  t r a n s m i s s i o n  
l i n e  w i t h  B i -C d  u t e c t i c  s o l d e r .  The u s e  o f  s t a n d a r d  Sn-Pb  
s o l d e r  was a v o i d e d  n e a r  t h e  b o t t o m  o f  t h e  s a m p le  h o l d e r .
T h i s  s o l d e r  becom es  s u p e r c o n d u c t i n g  a t  l i q u i d  h e l i u m  
t e m p e r a t u r e s  a nd  c o u l d  c a u s e  l o c a l  d i s t o r t i o n s  o f  t h e  
m a g n e t i c  f i e l d .
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Only f a i n t  h i n t s  o f  RPSE s i g n a l s  w e re  o b s e r v e d  I n  
r h e n i u m  s a m p le s  u s i n g  t h i s  o s c i l l a t o r  t h o u g h  s e v e r a l  s i g n a l s  
w e re  s e e n  f ro m  a  cadmium t e s t  s a m p l e .  T h i s  c i r c u i t  was p u t  
a s i d e  f o r  a  t i m e  w h i l e  t h e  u s e  o f  a  MOSFET o s c i l l a t o r  ( t o  
be  d i s c u s s e d )  was e x p l o r e d .  A l a t e r  r e b u i l d i n g  o f  t h i s  
t u b e  o s c i l l a t o r  w i t h  c h a n g e s  made a s  a  r e s u l t  o f  i n t e r i m  
w ork  im p r o v e d  i t s  u s e f u l n e s s  c o n s i d e r a b l y .  The c h a n g e s  
i n c l u d e d  t h e  u s e  o f  l o w - l o s s  s i l v e r  m ic a  c a p a c i t o r s  
t h r o u g h o u t  a n d  c a r e f u l  com ponen t  l a y o u t  t o  a v o i d  s t r a y  
c i r c u i t  c a p a c i t a n c e .  The f i r s t  u s e f u l  RFSE s i g n a l s  f rom  
r h e n i u m  w e re  o b s e r v e d  w i t h  t h i s  o s c i l l a t o r .
The s e c o n d  d e t e c t i o n  schem e  t h a t  was t r i e d  i n v o l v e d
ll i
t h e  u s e  o f  a  MOSFET o s c i l l a t o r  d e s c r i b e d  by S l a v i n .  T h i s  
o s c i l l a t o r  was o p e r a t e d  i n  t h e  l i q u i d  h e l i u m  b a t h  w i t h  a  
b u f f e r  a m p l i f i e r  a t  t h e  s a m p le  h o l d e r  t o p  p l a t e ,  s e e  F i g u r e  
6 .  The c o m p o n e n ts  f o r  t h i s  MOSFET o s c i l l a t o r  w e re  c h o s e n  
t o  h a v e  p r e d i c t a b l e  c h a r a c t e r i s t i c s  a nd  t o  w i t h s t a n d  t h e  
s t r e s s  o f  c o o l i n g  t o  l i q u i d  h e l i u m  t e m p e r a t u r e s .  Such 
c o m p o n e n ts  i n c l u d e d  m e t a l  g l a z e  r e s i s t o r s  and  s i l v e r  m ic a  
an d  p o l y s t y r e n e  and  f o i l  c a p a c i t o r s  a s  w e l l  a s  t h e  MOSFET. 
A g a in  t h e  s a m p le  was p l a c e d  i n  t h e  t a n k  c i r c u i t  c o i l  o f  
t h i s  o s c i l l a t o r .
Changes  i n  t h e  i m a g i n a r y  p a r t  o f  t h e  s a m p l e - c o i l  
im p e d a n c e  due  t o  RFSE s i g n a l s  r e s u l t e d  i n  a  s h i f t  i n  t h e  
o s c i l l a t o r  f r e q u e n c y .  The m a g n e t i c  f i e l d  m o d u l a t i o n  c a u s e d
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t h i s  s h i f t  t o  o c c u r  a t  t h e  m o d u l a t i o n  f r e q u e n c y .  The 
o u t p u t  o f  t h e  o s c i l l a t o r  was  t h e n  a  f r e q u e n c y  m o d u l a t e d  
(PM) r a d i o  f r e q u e n c y  c a r r i e r .  The a m p l i t u d e  o f  t h e  m o d u la ­
t i o n  was p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  f i r s t  d e r i v a t i v e  o f  t h e  
i m a g i n a r y  p a r t  o f  t h e  s a m p le  im p e d a n c e  w i t h  r e s p e c t  t o  t h e  
m a g n e t i c  f i e l d ,  3X/3H. T h i s  f r e q u e n c y  m o d u l a t i o n  c a n  be  
c o n v e r t e d  t o  a  v o l t a g e  m o d u l a t i o n  s u i t a b l e  f o r  p h a s e  
s e n s i t i v e  d e t e c t i o n  by a n  PM d i s c r i m i n a t o r .
Two s u c h  d i s c r i m i n a t o r s  w e re  u s e d .  The f i r s t  was b a s e d
15on a  d e s i g n  by Holman ^ a s  shown i n  F i g u r e  7 .  I n  t h i s  
c i r c u i t  t h e  o s c i l l a t o r  s i g n a l  a n d  a  s t a b l e  r e f e r e n c e  s i g n a l  
w e re  m ix e d  by a  d u a l  g a t e  PET. The sum s i g n a l  was f i l t e r e d  
o u t  a n d  t h e  d i f f e r e n c e  s i g n a l  was a m p l i f i e d  by s e v e r a l  
a u d i o  a m p l i f i e r  s t a g e s  so  t h a t  t h e  f i n a l  s t a g e  was s a t u r a t e d .  
The e s s e n t i a l l y  s q u a r e  wave o u t p u t  o f  t h i s  f i n a l  s t a g e  was 
u s e d  t o  t r i g g e r  t h e  p u l s e s  ( IC  1 ) .  The w i d t h  o f  t h e  c o n ­
s t a n t  h e i g h t  p u l s e s  c o u l d  b e  a d j u s t e d  by t h e  t i m i n g  
c o m p o n e n ts  a s s o c i a t e d  w i t h  IC 1.  T h e s e  p u l s e s  w ere  t h e n  
i n t e g r a t e d  t o  y i e l d  a n  o u t p u t  l e v e l  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  
p u l s e  r e p e t i t i o n  r a t e  w h ic h  was i n  t u r n  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  
d i f f e r e n c e  f r e q u e n c y .  The s e n s i t i v i t y  o f  t h i s  d i s c r i m i n a ­
t o r  c o u l d  be  a d j u s t e d  o v e r  a  w id e  r a n g e  t h r o u g h  s e l e c t i o n  
o f  t h e  r e f e r e n c e  f r e q u e n c y  a nd  t h e  p u l s e  w i d t h .  The d i s ­
c r i m i n a t o r  was i n s e n s i t i v e  t o  any  c h a n g e s  i n  t h e  a m p l i t u d e  
o f  t h e  r . f .  c a r r i e r .
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The s e c o n d  d i s c r i m i n a t i o n  schem e i n v o l v e d  t h e  u s e  o f  
a  c o m m e r c i a l  PM t u n e r .  The b u f f e r e d  o s c i l l a t o r  o u t p u t  was 
c o u p l e d  t o  t h e  a n t e n n a  t e r m i n a l s  o f  t h e  t u n e r  w h ic h  was 
t h e n  t u n e d  t o  a  h a r m o n i c  o f  t h e  o s c i l l a t o r  f r e q u e n c y  
b e tw e e n  88 and  108 MHz. The o u t p u t  o f  t h e  t u n e r  was j u s t  
a  ( s i n e  wave)  s i g n a l  a t  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  m o d u l a t i o n  
f r e q u e n c y  w i t h  an a m p l i t u d e  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  f r e q u e n c y  
e x c u r s i o n s  o f  t h e  o s c i l l a t o r  o u t p u t .  T h i s  s i g n a l  was 
s u i t a b l e  f o r  p h a s e  s e n s i t i v e  d e t e c t i o n .
S i g n a l s  w ere  o b s e r v e d  f r o m  t h e  Cd t e s t  s a m p le  w i t h  
e a c h  o f  t h e s e  d i s c r i m i n a t o r s  b u t  t h e  s i g n a l - t o - n o i s e  r a t i o  
was n o t  s i g n i f i c a n t l y  Im p r o v e d  o v e r  t h a t  o f  t h e  t u b e  
o s c i l l a t o r .  A l a r g e  c o n t i n u o u s  d r i f t  I n  o s c i l l a t o r  f r e q u e n ­
cy w i t h  c h a n g i n g  m a g n e t i c  f i e l d  l e d  t o  p r o b l e m s  i n  e a c h  
c a s e .  At t h e  t e n t h  h a r m o n i c  o f  t h e  o s c i l l a t o r  t h i s  d r i f t  
was m a g n i f i e d  t e n  t i m e s .  E ven  w i t h  a u t o m a t i c  f r e q u e n c y  
c o n t r o l  (w h ic h  n o r m a l l y  h e l p s  a  t u n e r  t r a c k  a  s i g n a l  s h i f t  
due t o  l o c a l  o s c i l l a t o r  d r i f t s )  t h e  t u n e r  was u n a b l e  t o  
t r a c k  t h e  o s c i l l a t o r  s i g n a l .  The l a b - b u i l t  d i s c r i m i n a t o r  
c o u l d  be a d j u s t e d  t o  h a n d l e  t h e  n e c e s s a r y  r a n g e  o f  o s c i l ­
l a t o r  f r e q u e n c i e s  b u t  o n l y  a t  t h e  e x p e n s e  o f  s e v e r e l y  
r e d u c e d  s e n s i t i v i t y .
The MOSFET o s c i l l a t o r  d e t e c t i o n  s y s t e m  was p l a g u e d  by 
t h e s e  'd y n a m i c  r a n g e '  p r o b l e m s  a n d  t h e  d i f f i c u l t i e s  o f  
o s c i l l a t o r  s e r v i c e a b i l i t y .  I t  was n e a r l y  i m p o s s i b l e  t o
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make s m a l l  c h a n g e s  i n  t h e  o s c i l l a t o r  c i r c u i t r y  a n d  t e s t  them 
f o r  im p r o v e m e n t s  i n  s e n s i t i v i t y  b e c a u s e  t h e  o s c i l l a t o r  
r e s i d e d  i n  t h e  h e l i u m  b a t h .  M in o r  c i r c u i t r y  c h a n g e s  c o u l d  
e a s i l y  be  made i n  e a c h  o f  t h e  o t h e r  s y s t e m s  a n d  b e  im m edi­
a t e l y  e v a l u a t e d  w h i l e  t h e  s a m p le  r e m a i n e d  a t  4 .2K  a n d  t h e  
o s c i l l a t o r  a t  room t e m p e r a t u r e .  F i n a l l y ,  u n c e r t a i n t i e s  i n  
t h e  a b i l i t y  o f  t h e  o s c i l l a t o r  t o  w i t h s t a n d  t h e  r e p e a t e d  
s h o c k  o f  c o o l i n g  l e d  t o  t h e  a b an d o n m en t  o f  t h i s  d e t e c t i o n  
s c h e m e .
E f f o r t s  w e re  t u r n e d  t o w a r d  a  t r a n s i s t o r i z e d  l i m i t i n g
x 6o s c i l l a t o r  d e s c r i b e d  by F a u l k n e r  and  Holman (F H ) .  A copy 
o f  t h i s  o s c i l l a t o r  was b u i l t  a n d  i n s t a l l e d  on t h e  sa m p le  
h o l d e r .  The i n i t i a l  r e s u l t s  w e re  d i s c o u r a g i n g  b e c a u s e  o f  
h i g h  n o i s e  l e v e l s  a nd  a l a c k  o f  s e n s i t i v i t y .  At a b o u t  t h i s  
same p e r i o d  i n  t i m e  s i g n a l s  w e re  f i n a l l y  s e e n  w i t h  t h e  
r e b u i l t  t u b e  o s c i l l a t o r  a n d  i t  seemed b e s t  t o  s t a y  w i t h  
t h i s  f o r  a w h i l e .  O ver  a  p e r i o d  o f  t i m e  e v e n  t h e  u s e  o f  
t h i s  t u b e  o s c i l l a t o r  became t r o u b l e s o m e .  The t u b e s  w o u ld  
a g e  u n p r e d i c t a b l y , t h e  t u b e  c o n n e c t i o n s  w o u ld  become d i r t y  
a n d  n o i s y ,  and  l a r g e  6 0 - c y c l e  c o m p o n e n ts  a p p e a r e d  i n  t h e  
o s c i l l a t o r  o u t p u t  d e s p i t e  a l l  e f f o r t s  t o  s h i e l d  a g a i n s t  t h e  
e n t r y  o f  e x t e r n a l  e l e c t r i c a l  n o i s e .  M eanw hile  a n o t h e r  
member o f  t h e  g r o u p  was h a v i n g  f a i r l y  good r e s u l t s  w i t h  t h e  
FH c i r c u i t .
T h i s  o t h e r  PH c i r c u i t  was b o r r o w e d  and  a t t a c h e d  t o  t h e  
r h e n i u m  sa m p le  h o l d e r .  The r e s u l t s  w e re  o n l y  n o m i n a l  and  
e f f o r t s  w e re  made t o  d e t e r m i n e  t h e  d i f f e r e n c e s  i n  t h e  two 
s y s t e m s .  The m a in  d i f f e r e n c e  t o  b e  fo u n d  was t h e  s i z e  o f  
t h e  s a m p le  c o i l s .  The c o i l s  u s e d  f o r  r h e n i u m  h a d  o n l y  a  
t e n t h  o f  t h e  a r e a  o f  t h o s e  u s e d  i n  o t h e r  e x p e r i m e n t s .  Such 
s m a l l  c o i l s  w e re  v e r y  l o s s y  and  c o n t r i b u t e d  t o  a  low L/C 
r a t i o  b o t h  o f  w h ic h  c a u s e d  a  r e d u c t i o n  o f  t h e  t a n k  c i r c u i t  
Q. Not much c o u l d  b e  done  a b o u t  t h e  s i z e  o f  t h e  c o i l s  
s i n c e  t h i s  was d i c t a t e d  by t h e  d i m e n s i o n s  o f  t h e  s a m p l e s .  
T h e r e f o r e  a l l  e f f o r t s  w e re  c o n c e n t r a t e d  t o w a r d  r e d u c i n g  
l o s s e s  e l s e w h e r e  i n  t h e  c i r c u i t  a n d  p r e v e n t i n g  t h e  e n t r y  o f  
e x t e r n a l  e l e c t r i c a l  n o i s e .
S e v e r a l  c h a n g e s  w ere  made t o  t h e  c i r c u i t  t o  a c c o m p l i s h  
t h e s e  g o a l s .  F i r s t  a  p r i n t e d  c i r c u i t  b o a r d  was c a r e f u l l y  
l a i d  o u t  t o  r e d u c e  a l l  s t r a y  c a p a c i t a n c e  t o  a  minimum 
p a r t i c u l a r l y  b e t w e e n  t h e  t a n k  c i r c u i t  a n d  o t h e r  p a r t s  o f  
t h e  o s c i l l a t o r .  A l l  c a p a c i t o r s  u s e d  i n  t h e  c i r c u i t  w ere  
low l o s s  s i l v e r  m ic a  t y p e s  e v e n  t h o u g h  some c o m p ro m ises  i n  
v a l u e  h a d  t o  be made. F i n a l l y  p r o v i s i o n s  w ere  made t o  r u n  
t h e  c i r c u i t  o f f  two n i n e - v o l t  t r a n s i s t o r  r a d i o  b a t t e r i e s  
w h ic h  r e s i d e d  i n  t h e  b r a s s  box  w i t h  t h e  c i r c u i t r y .  T h ese  
c h a n g e s  b r o u g h t  t h e  p e r f o r m a n c e  o f  t h i s  c i r c u i t  up t o  t h a t  
o f  t h e  t u b e  o s c i l l a t o r .
The o r i g i n a l  PH c i r c u i t  h a d  b e e n  d e s i g n e d  so  t h a t  t h e  
l e v e l  o f  t h e  r . f .  o s c i l l a t i o n  i n  t h e  t a n k  c i r c u i t  c o u l d  be 
a d j u s t e d  t h r o u g h  a d j u s t m e n t  o f  t h e  p o s i t i v e  s u p p l y  v o l t a g e .  
F o r  c e r t a i n  m a g n e t i c  r e s o n a n c e  m e a s u r e m e n ts  low r . f .  l e v e l s  
a r e  n e c e s s a r y  t o  a v o i d  s a t u r a t i o n  o f  t h e  s i g n a l .  The 
a m p l i t u d e  o f  RFSE s i g n a l s  o n  t h e  o t h e r  h a n d  w e re  e x a c t l y  
p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  r . f .  l e v e l .  F u r t h e r  m o d i f i c a t i o n s  w ere  
made t o  t h e  c i r c u i t  i n  t h e  f o r m  o f  h i g h e r  g a i n  t r a n s i s t o r s  
a n d  b i a s i n g  r e s i s t o r s  o f  l o w e r  v a l u e  t o  g i v e  h i g h e r  q u i e s ­
c e n t  c u r r e n t s .  The d e t e c t o r  s t a g e  o f  t h e  o s c i l l a t o r  was 
a l s o  m o d i f i e d  t o  g i v e  a  b a l a n c e d  d i f f e r e n t i a l  o u t p u t .  T h ese  
c h a n g e s  r e s u l t e d  i n  an  i n c r e a s e  i n  r . f .  l e v e l  and  RFSE 
s i g n a l - t o - n o i s e  by  an  o r d e r  o f  m a g n i t u d e .  The r e s u l t i n g  
c i r c u i t  i s  shown i n  F i g u r e  8 .
The o p e r a t i o n  o f  e a c h  o f  t h e  o s c i l l a t o r s  d e s c r i b e d  was 
s i g n i f i c a n t l y  d i f f e r e n t  when t h e  s a m p le  a n d  c o i l  w e r e  warm 
(300K) o r  c o l d  ( 4 . 2 K ) .  W i th  t h e  t r a n s i s t o r  o s c i l l a t o r ,  
f o r  e x a m p l e ,  t h e  r . f .  l e v e l  a c r o s s  t h e  t a n k  c i r c u i t  was 
o n l y  4 v o l t s  p e a k - t o - p e a k  w i t h  t h e  s a m p le  i n  t h e  c o i l  a t  
room t e m p e r a t u r e .  On c o o l i n g  t o  l i q u i d  n i t r o g e n  t e m p e r a ­
t u r e  (77K) t h i s  w o u ld  i n c r e a s e  t o  6V. When t h e  sa m p le  was 
c o o l e d  t o  4 . 2K t h e  r . f .  l e v e l  came up t o  14V. T h i s  e f f e c t  
was n o t  u n e x p e c t e d  and  can  b e  a t t r i b u t e d  t o  t h e  l a r g e  
r e s i d u a l  r e s i s t a n c e  r a t i o  (R ^ qq/ R j, 2 = 2 0 j ° ° 0) o f  t h e  Re 
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Fig. 8. Modified version  of Faulkner and Holman l im it in g  
o s c i l l a t o r .  C a p a c i t a n c e  shown i n  pF .
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h i g h  t h e  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  p e n e t r a t e s  d e e p l y  I n t o  t h e
s a m p l e .  T h i s  p e n e t r a t i o n  r e s u l t s  i n  e l e c t r i c a l  l o s s e s
an d  a  l o w e r i n g  o f  t h e  Q o f  t h e  t a n k  c i r c u i t .  As t h e  s a m p le
c o o l s ,  i t s  c o n d u c t i v i t y ,  a ,  i n c r e a s e s  a n d  t h e  s k i n  d e p t h  
—1/2d e c r e a s e s  a s  a  . At 4 .2K  t h e  n o r m a l  s k i n  d e p t h  i s  o n l y  
( 2 0 , 0 0 0 ) ” ^ ^  = 1/1*12 o f  t h e  room t e m p e r a t u r e  v a l u e  ( n o t e  
t h a t  i f  t h e  s k i n  d e p t h  i s  5 m i c r o n s  a t  4 .2K  t h e n  t h e  r . f .  
f i e l d  c o m p l e t e l y  p e n e t r a t e s  t h e  sa m p le  a t  room t e m p e r a t u r e ) .  
W ith  t h i s  much s h a l l o w e r  p e n e t r a t i o n  t h e  l o s s e s  i n  t h e
s a m p le  a r e  r e d u c e d .  The Q o f  t h e  t a n k  c i r c u i t  a n d  t h u s  t h e
l e v e l  o f  o s c i l l a t i o n  i n c r e a s e s .
T h i s  e f f e c t  was so  d r a m a t i c  t h a t  t h e  t u b e  o s c i l l a t o r  
w o u ld  n o t  o p e r a t e  w h i l e  t h e  s a m p le  was i n  t h e  c o i l  a t  room 
t e m p e r a t u r e s .  Only  when t h e  sa m p le  was o u t  o f  t h e  c o i l  o r
c o o l e d  t o  4 .2K c o u l d  o s c i l l a t i o n  b e  s u s t a i n e d .
C. R e c o r d i n g  RFSE S i g n a l s
The o u t p u t  v o l t a g e  o f  t h e  d e t e c t i n g  o s c i l l a t o r  o r  
d i s c r i m i n a t o r  i s  t h e  i n p u t  v o l t a g e  t o  a  P r i n c e t o n  A p p l i e d  
R e s e a r c h  m ode l  HR-8 l o c k - i n  a m p l i f i e r .  T h i s  i n p u t  v o l t a g e  
c o n s i s t s  o f  a  l a r g e  D.C. p a r t ,  a  s m a l l  n e a r l y  s i n u s o i d a l  
p a r t  a t  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  m o d u l a t i o n  f r e q u e n c y  ( 2 5 - ^ 0  H z . ) ,  
and  n o i s e .  The D.C.  p a r t  i s  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  mean r . f .  
l e v e l  o f  t h e  o s c i l l a t o r  o r  t h e  mean d i f f e r e n c e  f r e q u e n c y  o f  
t h e  d i s c r i m i n a t o r  a n d  c o n t a i n s  no u s e f u l  I n f o r m a t i o n .  The
n o i s e  c o n s i s t s  m o s t l y  o f  60 Hz. a n d  h a r m o n i c s  t h e r e o f  p i c k e d  
up i n  t h e  s y s t e m  c a b l i n g  a n d  o t h e r  low f r e q u e n c y  (<100 Hz) 
co m p o n e n ts  a r i s i n g  f ro m  m e c h a n i c a l  v i b r a t i o n  o f  t h e  s y s t e m .  
The u s e f u l  RPSE i n f o r m a t i o n  i s  c o n t a i n e d  i n  t h e  a m p l i t u d e  
v a r i a t i o n s  o f  t h e  s i n u s o i d a l  p a r t .  S i n c e  m os t  o f  t h e  u s e ­
f u l  RFSE d a t a  was c o l l e c t e d  u s i n g  t h e  m o d i f i e d  FH c i r c u i t ,  
i t  i s  t h e  d e t a i l s  o f  t h i s  s y s t e m  w h ic h  w i l l  be  d e s c r i b e d .
The t y p e  A p r e a m p l i f i e r  o f  t h e  HR-8 l o c k - i n  a m p l i f i e r  
i s  e q u i p p e d  w i t h  two I n p u t s  (A a n d  B) w h ic h  c a n  b e  o p e r a t e d  
i n  a  d i f f e r e n t i a l  mode (A - B ) .  The o u t p u t  s t a g e  o f  t h e  FH 
o s c i l l a t o r  c i r c u i t  was m o d i f i e d  t o  t a k e  a d v a n t a g e  o f  t h i s  
d i f f e r e n t i a l  i n p u t .  As shown i n  F i g u r e  8 t h e  o u t p u t  s t a g e  
o f  t h e  o s c i l l a t o r  ( t o  t h e  r i g h t  o f  t h e  33 p f*  c a p a c i t o r )  
c o n s i s t s  o f  a  f i l t e r e d  f u l l  wave r e c t i f i e r .  The t o p  a n d  
b o t to m  o f  t h e  r . f .  e n v e l o p e  a p p e a r  a t  t h e  + a n d  -  o u t p u t s  
r e s p e c t i v e l y .  T h e s e  o u t p u t s  a r e  c o n n e c t e d  by c o a x i a l  
c a b l e s  t o  t h e  A a n d  B i n p u t s  o f  t h e  p r e a m p l i f i e r .  Any e x ­
t e r n a l  e l e c t r i c a l  n o i s e  p i c k e d  up i n  t h e  o s c i l l a t o r  c i r ­
c u i t r y ,  s a m p le  c o i l ,  o r  t r a n s m i s s i o n  l i n e  w o u ld  be  s u p e r ­
im p o s e d  on t h e  r . f .  o s c i l l a t i o n s .  Such n o i s e  w o u ld  a p p e a r  
a s  an  u n d u l a t i o n  o f  t h e  c o n s t a n t  a m p l i t u d e  r . f .  e n v e l o p e .  
T h i s  n o i s e  would  a p p e a r  w i t h  t h e  same p h a s e  a t  t h e  + and  -  
o u t p u t s  (A and  B i n p u t s )  a n d  w o u ld  b e  e l i m i n a t e d  by t h e  
d i f f e r e n t i a l  (A-B) a c t i o n  o f  t h e  p r e a m p l i f i e r .  S i g n a l  
i n f o r m a t i o n  a p p e a r s  a s  a  m o d u l a t i o n  o f  t h e  a m p l i t u d e  o f  t h e
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e n v e l o p e  a n d  t h a t  p o r t i o n  a r r i v i n g  a t  t h e  -  o u t p u t  i s  
e x a c t l y  180° o u t  o f  p h a s e  w i t h  t h e  p o r t i o n  r e a c h i n g  t h e  + 
o u t p u t .  I n  t h i s  c a s e  t h e  d i f f e r e n t i a l  a c t i o n  o f  t h e  p r e ­
a m p l i f i e r  y i e l d s  t h e  t o t a l  v a r i a t i o n  o f  t h e  e n v e l o p e  
a m p l i t u d e  t o  be f u r t h e r  a m p l i f i e d .
Any n o i s e  w h ic h  e n t e r s  t h e  s i g n a l  a f t e r  t h e  b e g i n n i n g  
o f  t h e  r e c t i f i c a t i o n  s t a g e  w i l l  n o t  n e c e s s a r i l y  be  common 
t o  b o t h  i n p u t s  o f  t h e  p r e a m p .  Most n o i s e  o f  t h i s  t y p e  was 
p i c k e d  up i n  t h e  c a b l i n g  b e t w e e n  t h e  o s c i l l a t o r  and  t h e  
p re a m p .  A r e m o t e  p ream p a d a p t e r  was u s e d  t o  a l l o w  p l a c e ­
ment o f  t h e  p ream p  c l o s e  t o  t h e  o s c i l l a t o r  s o  o n l y  s h o r t  
i n t e r c o n n e c t i n g  c a b l e s  w e re  n e e d e d .  A l a r g e  r e d u c t i o n  i n  
p i c k u p  n o i s e ;  m o s t l y  6 0 ,  1 2 0 ,  and  180 Hz; was r e a l i z e d  when 
t h i s  a r r a n g e m e n t  was u s e d .
A f t e r  t h e  i n f o r m a t i o n  on t h e  A a n d  B i n p u t s  o f  t h e  
p ream p h a s  b e e n  d i f f e r e n t i a l l y  com bined  t h e  r e s u l t i n g  
s i g n a l  i s  a m p l i f i e d  by b r o a d  b a n d  a m p l i f i e r s  i n  t h e  pream p 
and  t h e  HR-8 m a i n f r a m e .  The s i g n a l  i s  t h e n  a m p l i f i e d  by a 
b a n d  p a s s  a m p l i f i e r  t u n e d  t o  t h e  m o d u l a t i o n  f r e q u e n c y .
Very l i t t l e  d i s p e r s i o n  o c c u r r e d  a t  t h e  m o d u l a t i o n  f r e q u e n c y  
( t h e  r . f .  c a r r i e r  f r e q u e n c y  was much g r e a t e r  t h a n  t h e  
m o d u l a t i o n  f r e q u e n c y )  and  t h e  b a n d  p a s s  a m p l i f i e r  c o u l d  be  
o p e r a t e d  a t  i t s  h i g h e s t  Q ( 2 5 ) w i t h o u t  l o s s  o f  s e n s i t i v i t y .  
N o i s e  c o m p o n e n ts  ( f r o m  v i b r a t i o n )  a t  f r e q u e n c i e s  v e r y  c l o s e  
t o  t h e  m o d u l a t i o n  f r e q u e n c y  w h ic h  m ig h t  h a v e  b e e n  a m p l i f i e d
46
by t h e  b a n d  p a s s  a m p l i f i e r  s e t  a t  i t s  n o r m a l  Q o f  10 w ere  
r e j e c t e d  a t  t h i s  h i g h e r  Q v a l u e .
The s i g n a l  i s  t h e n  m ix e d  w i t h  a  r e f e r e n c e  s i g n a l  
d e r i v e d  f ro m  t h e  same s o u r c e  u s e d  t o  d r i v e  t h e  f i e l d  
m o d u l a t i o n .  The p h a s e  o f  t h i s  r e f e r e n c e  s i g n a l  i s  a d j u s t e d  
t o  m a tc h  t h a t  o f  t h e  I n f o r m a t i o n  s i g n a l .  The v o l t a g e  o f  
t h e  D. C.  d i f f e r e n c e  s i g n a l  r e s u l t i n g  f ro m  t h i s  m i x i n g  i s  
p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  a m p l i t u d e  o f  t h e  s i n u s o i d a l  v a r i a t i o n  
o f  t h e  a m p l i t u d e  o f  t h e  r . f .  e n v e l o p e  a t  t h e  m o d u l a t i o n  
f r e q u e n c y ,  i . e . ,  t h e  RFSE s i g n a l .  Any h i g h e r  f r e q u e n c y  
co m p o n e n ts  o f  t h i s  m ix ed  s i g n a l  c an  be  f i l t e r e d  by a n  
a d j u s t a b l e  low p a s s  f i l t e r .  The o u t p u t  o f  t h i s  f i l t e r  i s  
b u f f e r  a m p l i f i e d  t o  p r o v i d e  t h e  o u t p u t  u s e d  t o  d r i v e  t h e  
Y ( v e r t i c a l )  a x i s ' o f  a n  X-Y r e c o r d e r .  The d a t a  was t a k e n  
w i t h  t h e  l o c k - i n  s e n s i t i v i t y  a d j u s t e d  I n  t h e  r a n g e  o f  
2 0 -1 0 0  yV. At t h i s  s e n s i t i v i t y  a  20 yV (100 yV) v a r i a t i o n  
o f  t h e  r . f .  a m p l i t u d e  a t  t h e  m o d u l a t i o n  f r e q u e n c y  r e s u l t e d
c
i n  a  10 V o l t  D. C.  o u t p u t  f o r  an  o v e r a l l  g a i n  o f  5 ( 1 )  x 10 .
A m e a s u r e  o f  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  was u s e d  t o  d r i v e  t h e  
X ( h o r i z o n t a l )  a x i s  o f  t h e  X-Y r e c o r d e r .  The o r i g i n a l  
f i e l d  c o n t r o l  m ag n e t  c o n t r o l  h a d  b e e n  d e s i g n e d  w i t h  an  o u t ­
p u t  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  v o l t a g e  i n d u c e d  on  t h e  f e e d b a c k  
H a l l  p r o b e  m ou n ted  on  t h e  m a g n e t  p o l e  f a c e .  T h i s  p a r t  o f  
t h e  c i r c u i t  was r e p l a c e d  by  a n  o u t p u t  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  
m ag n e t  c u r r e n t  i n  t h e  new v e r s i o n .  Due t o  h y s t e r e s i s
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e f f e c t s  t h i s  new o u t p u t  was n o t  r e p r e s e n t a t i v e  o f  t h e  
m a g n e t i c  f i e l d .  A 0.2556 l i n e a r i t y  p o t e n t i o m e t e r  was g a n g e d  
i n  p a r a l l e l  w i t h  t h e  sweep p o t e n t i o m e t e r  o f  s i m i l a r  
l i n e a r i t y  a n d  u s e d  t o  p r o v i d e  a  v o l t a g e  o u t p u t  p r o p o r t i o n a l  
t o  t h e  e x t e n t  o f  t h e  sw eep .  T e s t s  showed t h i s  o u t p u t  t o  be 
a  good  m e a s u r e  o f  t h e  f i e l d .  The e n d  p o i n t s  o f  t h e  sw eeps  
w ere  c a l i b r a t e d  b e f o r e  and  a f t e r  e a c h  e x p e r i m e n t a l  r u n  
a g a i n s t  a  R aw son-L ush  R o t a t i n g - C o i l  G a u s s m e t e r  w h ic h  h a d  
p r e v i o u s l y  b e e n  c a l i b r a t e d  a g a i n s t  a  NMR g a u s s m e t e r .  The 
r o t a t i n g  c o i l  was p l a c e d  a t  t h e  s a m p le  p o s i t i o n  i n  t h e  
d ew ar  f o r  t h e  sweep c a l i b r a t i o n .
A d r i f t  i n  t h e  m ag n e t  c o n t r o l  c i r c u i t r y  b e tw e e n  
c a l i b r a t i o n s  c a u s e d  t h e  c a l i p e r s  o b t a i n e d  on d i f f e r e n t  r u n s  
t o  d i f f e r  by a s  much a s  556 . An P .  W. B e l l  Model  600 G a u s s ­
m e t e r  was p u r c h a s e d  a n d  t h e  p r o b e  i n s t a l l e d  on one  o f  t h e  
m agne t  p o l e  f a c e s .  T h i s  g a u s s m e t e r  was c a l i b r a t e d  a g a i n s t  
t h e  r o t a t i n g  c o i l  g a u s s m e t e r  t o  p r o v i d e  a  1 n V /G au ss  o u t p u t  
t o  a  d i g i t a l  v o l t m e t e r .  The r a n g e  o f  t h e  B e l l  g a u s s m e t e r  
was f o u n d  t o  be  s t a b l e  t o  w i t h i n  1 / 2 #  t h o u g h  t h e  z e r o  
d r i f t e d  by a s  much a s  5 G;auss.
I n  n e a r l y  a l l  RFSE m e a s u r e m e n t s  a  s i g n a l  n e a r  z e r o  
f i e l d  h a s  b e e n  o b s e r v e d  w h i c h  i s  t y p i c a l l y  one  t o  two o r d e r s  
o f  m a g n i t u d e  l a r g e r  t h a n  t h e  RFSE s i g n a l s .  T h i s  z e r o  f i e l d  
s i g n a l  may be  due  t o  t h e  low f i e l d  m a g n e t o - r e s l s t a n c e  o f  
t h e  s a m p le .  I t  h a s  a l s o  b e e n  o b s e r v e d  t h a t  t h i s  s i g n a l
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c h a n g e s  p h a s e  a b r u p t l y  by  180°  w i t h  r e s p e c t  t o  t h e  
m o d u l a t i o n  a t  z e r o  f i e l d .  T h i s  p h a s e  r e v e r s a l  was u s e d  
d u r i n g  t h e  e x p e r i m e n t a l  r u n s  t o  a d j u s t  a n d  m o n i t o r  t h e  z e r o  
o f  t h e  B e l l  g a u s s m e t e r .  The e n d p o i n t s  o f  t h e  f i e l d  sw e e p s  
w ere  c a l i b r a t e d  r e g u l a r l y  by d i s c o n n e c t i n g  t h e  r e c o r d e r  
i n p u t  ( w h ic h  l o a d e d  t h e  g a u s s m e t e r  s l i g h t l y )  a n d  r e a d i n g  
t h e  f i e l d  v a l u e  on t h e  d i g i t a l  v o l t m e t e r .
The B e l l  g a u s s m e t e r  r e s p o n d e d  t o  t h e  m o d u l a t i o n  f i e l d  
a s  w e l l  a s  t h e  m a in  f i e l d .  The m o d u l a t i o n  p i c k u p  c a u s e d  
some v i b r a t i o n  a l o n g  t h e  r e c o r d e r  X a x i s .  T h i s  v i b r a t i o n  
was rem oved  by r e d u c i n g  t h e  s e r v o  l o o p  g a i n  o f  t h e  r e c o r d e r  
w i t h o u t  h a r m f u l l y  a f f e c t i n g  t h e  r e c o r d e r  r e s p o n s e .  The 
o v e r a l l  f i e l d  c a l i b r a t i o n  o f  t h e  r e c o r d i n g s  was d e t e r m i n e d  
t o  be  a c c u r a t e  to 1%. A s c h e m a t i c  r e p r e s e n t a t i o n  o f  t h i s  
s y s t e m  i s  shown i n  F i g u r e  9*
D. T e m p e r a t u r e  D e p end en ce  M e a s u r e m e n t s
Some m e a s u r e m e n t s  o f  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  t h e  
RFSE s i g n a l  a m p l i t u d e s  w e re  made w i t h  t h e  a p p a r a t u s  d e s ­
c r i b e d  a b o v e .  T h ese  m e a s u r e m e n t s  w e re  made by r e g u l a t i n g  
t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  l i q u i d  h e l i u m  b a t h  u s i n g  t h e  r e g u l a ­
t o r s  d e s c r i b e d  i n  s e c t i o n  A o f  t h i s  c h a p t e r .  To make i t  
p o s s i b l e  t o  v a r y  t h e  s a m p le  t e m p e r a t u r e  o v e r  a  w i d e r  r a n g e ,  
p a r t i c u l a r l y  a b o v e  4 . 2 K ,  a  d i f f e r e n t  s y s t e m  was u s e d .
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P i g .  9 .  RFSE s y s t e m  s c h e m a t i c .
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I n  t h i s  s e c o n d  s y s t e m  t h e  sa m p le  a n d  c o i l  w e re  e n c l o s e d  
by two c o n c e n t r i c  t h i n - w a l l  s t a i n l e s s  s t e e l  c a n s .  The 
o u t e r  c a n  was im m e rsed  i n  t h e  l i q u i d  h e l i u m  b a t h ,  t h e  s p a c e  
b e t w e e n  t h e  c a n s  was e v a c u a t e d  t o  fo rm  an  i n s u l a t i o n  s p a c e ,  
a n d  t h e  i n n e r  c a n  w h e re  t h e  s a m p le  r e s i d e d  c o n t a i n e d  a 
s m a l l  am ount  o f  h e l i u m  e x c h a n g e  g a s  a t  a  p r e s s u r e  o f  2 mm 
o f  Hg. The h e l i u m  b a t h  was pumped down t o  1 .2K and  r e g u ­
l a t e d  t h e r e  by  a  p r o p h y l a c t i c  r e g u l a t o r .  The sa m p le  a nd  
e x c h a n g e  g a s  c o u l d  be h e a t e d  ab o v e  t h i s  t e m p e r a t u r e  by 
c u r r e n t  f l o w i n g  i n  a h e a t e r  wound on t h e  i n n e r  c a n .  The 
t e m p e r a t u r e  o f  t h e  s a m p le  was d e t e r m i n e d  by m e a s u r i n g  t h e  
r e s i s t a n c e  o f  a  c a l i b r a t e d  c a r b o n  r e s i s t o r  m o un ted  n e a r  i t .
The m a g n e t i c  f i e l d  was s u p p l i e d  by a  V a r l a n  12" 
e l e c t r o m a g n e t  w i t h  8 " - d i a m e t e r  p o l e  p i e c e s  c o n t r o l l e d  by a 
F l e l d i a l  F i e l d  R e g u l a t e d  M agnet  Power S u p p l y .  The X a x i s  
o f  t h e  c h a r t  r e c o r d e r  was d r i v e n  by t h e  o u t p u t  o f  t h e  
m agne t  c o n t r o l l e r  s u p p l i e d  f o r  t h i s  p u r p o s e .  The r e m a i n d e r  
o f  t h i s  s y s t e m  was i d e n t i c a l  t o  t h e  one u s e d  f o r  c a l i p e r i n g  
m e a s u r e m e n t s .
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T h r e e  b a s i c  s t a g e s  o f  a n a l y s i s  a r e  i n v o l v e d  i n  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  FS c a l i p e r s  f ro m  t h e  r e c o r d i n g s  o f  RFSE 
s i g n a l s .  F i r s t  t h e  v a r i o u s  a n g u l a r  s e r i e s  o f  s i g n a l s  m ust  
be  i d e n t i f i e d ,  s e c o n d  a  c a l i p e r  p o i n t  m us t  be  c h o s e n  f o r  
e a c h  s e r i e s ,  and  t h i r d  e a c h  s e r i e s  m us t  b e  a s s i g n e d  t o  a  
s p e c i f i c  s e g m en t  o f  t h e  FS.  At t h e  en d  o f  t h e  t h i r d  s t a g e  
t h e  f i r s t  two s t a g e s  m us t  be  r e e x a m i n e d  t o  a s s u r e  t h a t  t h e  
w ho le  a n a l y s i s  i s  s e l f - c o n s i s t e n t .  T h r o u g h o u t  t h e  a n a l y s i s  
a  c l e a r  u n d e r s t a n d i n g  o f  t h e  c r y s t a l  s y m m e t r i e s  a n d  t h e  
v a r i o u s  o r b i t  p o s s i b i l i t i e s  m us t  be  m a i n t a i n e d .
F o r  e a c h  s a m p le  t h e  i n i t i a l  s i g n a l s  w e re  r e c o r d e d  a t  
1° r o t a t i o n  I n t e r v a l s  o f  t h e  m ag n e t  i n  t h e  p l a n e  o f  t h e  
s a m p l e .  The c a l i p e r  v a l u e s  o b t a i n e d  f ro m  t h e s e  e a r l y  
r e c o r d i n g s  w e re  o f  l i t t l e  q u a n t i t a t i v e  v a l u e  b e c a u s e  o f  t h e  
m a g n e t i c  f i e l d  c a l i b r a t i o n  d r i f t s  m e n t i o n e d  i n  t h e  p r e v i o u s  
c h a p t e r .  T h e s e  r e c o r d i n g s  w e re  h o w e v e r  v e r y  u s e f u l  i n  
d e t e r m i n i n g  t h e  a n g u l a r  e x t e n t  a n d  b e h a v i o r  o f  s e v e r a l  
s e r i e s  o f  s i g n a l s  w h ic h  w o u ld  h a v e  b e e n  much more  d i f f i c u l t  
i f  l a r g e r  a n g u l a r  I n t e r v a l s  h a d  b e e n  c h o s e n .  Some q u a l i t a ­
t i v e  FS a s s i g n m e n t s  w e re  made on  t h e  b a s i s  o f  t h e s e  e a r l y  
r e c o r d i n g s .
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17I t  h a s  b e e n  shown by  J u r a s  a nd  o t h e r s  t h a t  t h e  l i n e  
s h a p e  o f  a n  RFSE s i g n a l  d e p e n d s  t o  some e x t e n t  on t h e  s h a p e  
o f  t h e  se g m en t  o f  FS s u p p o r t i n g  t h e  s i g n a l  o r b i t .  A s i g n a l  
a r i s i n g  f ro m  a n  o r b i t  a b o u t  a  s p h e r i c a l  p i e c e  o f  FS c a n  be 
d i s t i n g u i s h e d  f ro m  one  a r i s i n g  f r o m  a n  o r b i t  a b o u t  a  c y l i n ­
d r i c a l  p i e c e .  A l t h o u g h  t h e  l i n e  s h a p e s  p r e d i c t e d  by  s u c h  
c a l c u l a t i o n s  w e r e  n o t  u s e d  i n  t h e  a n a l y s i s  p e r  s e , t h e  l i n e  
s h a p e  was a  p r i m a r y  c o n s i d e r a t i o n  i n  t h e  i n i t i a l  a s s i g n m e n t  
o f  i n d i v i d u a l  s i g n a l s  t o  a  s e r i e s .  O t h e r  i n i t i a l  c o n s i d e r a ­
t i o n s  w e re  t h a t  t h e  a m p l i t u d e  o f  t h e  s i g n a l  a n d  t h e  v a l u e  
o f  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  a t  w h ic h  t h e  s i g n a l  o c c u r r e d  w o u ld  be 
r e l a t i v e l y  s m o o t h ly  v a r y i n g  f u n c t i o n s  o f  t h e  f i e l d  
o r i e n t a t i o n .
I n  m o s t  c a s e s  e a c h  s e r i e s  o f  s i g n a l s  was o v e r l a p p e d
by one  o r  more o t h e r  s e r i e s  i n  some r e g i o n  o f  I t s  a n g u l a r
e x t e n t .  I n  a few c a s e s  a  s i g n a l  s e r i e s  was c l e a r l y
s e p a r a t e d  f ro m  a l l  o t h e r s  o v e r  o n l y  a  v e r y  s m a l l  a n g u l a r
r e g i o n .  E ach  s e r i e s  was c a r e f u l l y  e x a m in e d  t o  l o c a t e  a
l i n e  s h a p e  w h ic h  b e s t  t y p i f i e d  t h e  s i g n a l s  o f  t h a t  s e r i e s .
T h i s  s i g n a l  was c a r e f u l l y  t r a c e d  and  t h e  p o i n t s  o f  maximum
a m p l i t u d e  c l e a r l y  m a r k e d .  The c a l i p e r  p o i n t  was t h e n
c h o s e n  on t h i s  s i g n a l  o r  a n o t h e r  one  o f  t h e  s e r i e s  t o  be
t h e  b e g i n n i n g  o f  t h e  f i r s t  m a j o r  d e v i a t i o n  o f  t h e  s i g n a l
f ro m  t h e  b a c k g r o u n d  i n  a c c o r d a n c e  w i t h  t h e  p r e d i c t i o n  o f  
17J u r a s .  i t  was i n  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h i s  c a l i p e r  p o i n t
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t h a t  t h e  r e w a r d s  f o r  t h e  c i r c u i t r y  m o d i f i c a t i o n s  l e a d i n g  
t o  im p r o v e d  s i g n a l - t o - n o i s e  r a t i o s  w e re  r e a l i z e d .  Low p a s s  
f i l t e r i n g  o f  3 s e c o n d s  t i m e  c o n s t a n t  h ad  b e e n  u s e d  i n  t h e  
l o c k - i n  t o  e f f e c t i v e l y  rem ove  n o i s e  f ro m  t h e  e a r l y  s i g n a l s .  
T h i s  l o n g  t i m e  c o n s t a n t  s m e a r e d  t h e  l e a d i n g  e d g e  o f  t h e  
s i g n a l  and  made p r e c i s e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  c a l i p e r  p o i n t  
d i f f i c u l t .  The f i n a l  r e c o r d i n g s  made w i t h  t h e  i m p r o v e d  
c i r c u i t r y  r e q u i r e d  o n l y  a  300 ms t i m e  c o n s t a n t  a n d  t h e  
c a l i p e r  p o i n t s  o f  a l l  b u t  a  few o f  t h e  w e a k e r  s i g n a l s  w ere  
v e r y  c l e a r .
Once a  t y p i c a l  l i n e  s h a p e  and  c a l i p e r  h a d  b e e n  c h o s e n  
a nd  d r a w n ,  e a c h  s i g n a l  o f  t h e  s e r i e s  was com p ared  t o  t h i s  
d r a w i n g  a n d  t h e  c a l i p e r  m a r k e d .  W henever  a  s i g n a l  i n  t h e  
s e r i e s  was p a r t i a l l y  o v e r l a p p e d  by a n o t h e r  s i g n a l ,  t h o s e  
p o r t i o n s  w h ic h  w ere  l e a s t  a f f e c t e d  by t h e  o v e r l a p  w e re  
u s e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  c a l i p e r  p o i n t .  F o r  e x a m p l e ,  i f  a  
s i g n a l  was o v e r l a p p e d  s l i g h t l y  by one  a t  a  h i g h e r  f i e l d ,  
t h e n  t h e  low f i e l d  p o r t i o n s  o f  t h e  f i r s t  s i g n a l  w ou ld  be  
u s e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  c a l i p e r  p o i n t .  The w i d t h  o f  t h e  
s i g n a l s  i n  a  s e r i e s  was w a t c h e d  c a r e f u l l y  a s  t h e  c a l i p e r s  
w ere  m a r k e d .  T h i s  w i d t h  m i g h t  c h a n g e  a s  t h e  c u r v a t u r e  o f  
t h e  seg m en t  o f  FS o v e r  w h ic h  t h e  o r b i t  p a s s e d  v a r i e d  a s  a  
f u n c t i o n  o f  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  o r i e n t a t i o n .  A p p r o p r i a t e  
c o r r e c t i o n s  t o  t h e  c a l i p e r  p o i n t s  w e re  made when t h i s  was 
o b s e r v e d  t o  h a p p e n .
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Once a l l  o f  t h e  c a l i p e r s  h a d  b e e n  m ark ed  and  i f  t h e  
c h o i c e  o f  s i g n a l  s e r i e s  s t i l l  seem ed  c o n s i s t e n t ,  t h e  c a l i p e r  
v a l u e s  w e re  d e t e r m i n e d .  S u b s t i t u t i o n  o f  t h e  v a l u e s  o f  e ,  
t l ,  and  c i n  Eq.  (4 )  y i e l d s
k = 0.01519*1 Hd (1 0 )
w
w here  H i s  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  v a l u e  i n  Q a u s s ,  d i s  t h e
° —1sa m p le  t h i c k n e s s  i n  mm, a n d  k  i s  t h e  o r b i t  d i a m e t e r  i n  A
C
The v a l u e s  o f  the .  m a g n e t i c  f i e l d  a t  t h e  p o s i t i o n s  m ark e d  
on t h e  r e c o r d i n g s  w e re  d e t e r m i n e d  by e x t r a p o l a t i o n  b e tw e e n  
t h e  c a l i b r a t e d  e n d p o i n t s  u s i n g  a  p r o g r a m m a b le  c a l c u l a t o r .  
T h e s e  v a l u e s  a n d  t h e  a p p r o p r i a t e  s a m p le  t h i c k n e s s  w e re  t h e n  
u s e d  t o  com pute  t h e  c a l i p e r  v a l u e  by Eq .  ( 1 0 ) .
The c o m p u ted  c a l i p e r  v a l u e s  w e re  t h e n  p l o t t e d  v e r s u s  
m agne t  a n g l e .  T h e s e  p l o t s  w e re  f i r s t  e x a m in e d  t o  d e t e r m i n e  
t h e  r e l a t i o n s h i p  b e tw e e n  t h e  m ag n e t  a n g l e  an d  t h e  c r y s t a l  
symmetry  a x i s .  T h i s  r e l a t i o n s h i p  was known a p p r o x i m a t e l y  
b e f o r e h a n d  t h r o u g h  k n o w le d g e  o f  t h e  o r i e n t a t i o n s  o f  t h e  
s a m p le  i n  t h e  c o i l  a nd  t h e  c o i l  i n  t h e  d e w a r .  C e n t e r s  o f  
symmetry  o f  t h e  c a l i p e r  v e r s u s  a n g l e  p l o t s  c o r r e s p o n d e d  t o  
t h e  m a g n e t i c  f i e l d  b e i n g  p a r a l l e l  t o  one  o f  t h e  c r y s t a l  
symmetry  a x e s .  T h e s e  p l o t s  w e re  a l s o  e x a m in e d  f o r  e v i d e n c e  
o f  a ny  s i g n a l  s e r i e s  a r i s i n g  f ro m  c o m b i n a t i o n s  o f  o r b i t s  a s  
d e s c r i b e d  i n  C h a p t e r  I .  N e x t ,  a  p o l a r  p l o t  was made o f  t h e  
c a l i p e r  v a l u e s  v e r s u s  m a g n e t i c  f i e l d  a n g l e .  I t  was i n  t h e s e
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p l o t s  t h a t  t h e  o u t l i n e s  o f  s e g m e n t s  o f  PS r e a l l y  became
v i s i b l e .  F o r  s i g n a l s  a r i s i n g  f ro m  c e n t r a l  o r b i t s ,  t h o s e
o r b i t s  whose p l a n e  c o n t a i n s  a  sym m etry  p o i n t  o f  t h e
B r i l l o u i n  z o n e ,  t h e  p o l a r  p l o t  r e p r e s e n t e d  t h e  I n t e r s e c t i o n
o r  p r o j e c t i o n  o f  a  s e g m e n t  o f  PS on t h e  p l a n e  p a r a l l e l  t o
t h e  sa m p le  s u r f a c e .
The f i r s t  B r i l l o u i n  z o n e  f o r  t h e  h e x a g o n a l  c l o s e - p a c k e d
c r y s t a l  s t r u c t u r e  i s  shown i n  F i g u r e  10 .  The l a b e l s
commonly u s e d  i n  t h e  l i t e r a t u r e  t o  d e n o t e  sym m etry  p o i n t s
i n  t h e  zo n e  a n d  t h e  d i r e c t i o n s  o f  t h e  [ 0 0 0 1 ] ,  [ l O l O ] ,  a nd
[ 1 1 5 0 ]  c r y s t a l l o g r a p h i c  a x e s  a r e  a l s o  shown.  N o te  t h a t  a l l
t h e  i n f o r m a t i o n  i n  t h e  z o n e  c a n  be  c o n s t r u c t e d  f r o m  t h a t
c o n t a i n e d  i n  t h e  s m a l l  wedge w i t h  c o r n e r s  A L H K r  M by
sy m m et ry .  F i v e  more  e q u i v a l e n t  [ 1 0 1 0 ]  a x e s  f r o m  T t o  t h e
c e n t e r  o f  t h e  s i d e  f a c e s  o f  t h e  h e x a g o n a l  box  a nd  g i v e  more
e q u i v a l e n t  [ l l 5 0 ]  a x e s  f r o m  T t o  t h e  c e n t e r  o f  t h e  s i d e
e d g e s  o f  t h e  h e x a g o n a l  box  h a v e  n o t  b e e n  shown. The
o
d i m e n s i o n s  o f  t h e  l a t t i c e  a t  4 . 2K a r e :  a  = 2 .758A a n d
O
c = 4 . 447A.  Thus t h e  B r i l l o u i n  zon e  d i m e n s i o n s  a r e  c om pu ted  
t o  b e :  TM * 1 . 3 1 5 A " 1 , TK = 2(MK) = 1 .5 1 9 A - 1 , a n d  Fa  =
0 . 7 0 6 a" 1 .
The de H a a s - v a n  A lp h e n  (dHvA) a n d  g e o m e t r i c  r e s o n a n c e  
m e a s u r e m e n t s  m e n t i o n e d  i n  C h a p t e r  I  e s t a b l i s h e d  t h e  e x i s ­
t e n c e  o f  f o u r  o r  p e r h a p s  f i v e  s e g m e n t s  o f  t h e  FS o f  r h e n i u m .  
The i n t e r s e c t i o n s  o f  t h e s e  p i e c e s  w i t h  t h e  f a c e s  o f  t h e  
A L H K r M wedge a r e  shown i n  F i g u r e  11 .  The o u t l i n e s
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[1010]
F i g .  1 0 .  B r i l l o u i n  zone  o f  h e x a g o n a l  c l o s e  p a c k e d  l a t t i c e  
show ing  A L H K r  M wedge.
0 . 5 &
P i g .  11 .  Expanded A L H K T M wedge show ing  i n t e r s e c t i o n s  
o f  rh e n iu m  FS w i t h  symmetry p l a n e s  a f t e r  




shown a r e  o b t a i n e d  f ro m  t h e  APW c a l c u l a t i o n  ( i n c l u d i n g
4
s p i n  o r b i t  c o u p l i n g )  o f  M a t t h e i s s .  T h r e e  o f  t h e s e  s e g ­
m e n t s  a r e  c e n t e r e d  a t  L on t h e  e d g e  o f  t h e  B r i l l o u i n  z o n e .  
The s m a l l e s t  o f  t h e s e  i s  t h e  f i f t h  zo ne  h o l e  p i e c e  ( h ^ )  
w h ic h  i s  a  n a r r o w  e l l i p s o i d  ( c i g a r )  w i t h  i t s  m a j o r  a x i s  
a l o n g  t h e  A-L l i n e .  The s i x t h  zo n e  h o l e  p i e c e  (h g )  ( t h e
p
d u m b b e l l  o f  J o s e p h  and  T h o r s e n  ) s u r r o u n d s  t h e  c i g a r  and  
i s  d e g e n e r a t e  w i t h  i t  a l o n g  t h e  A-L l i n e .  The s e v e n t h  zone  
h o l e  p i e c e  ( h ^ )  s u r r o u n d s  b o t h  o f  t h e s e  o t h e r  p i e c e s .  The 
e i g h t h  zo n e  e l e c t r o n  s h e e t  ( 'eg) i s  an  u n d u l a t i n g  c y l i n d e r  
w i t h  i t s  a x i s  a l o n g  t h e  r -A  l i n e  and  open  a t  b o t h  e n d s .
T h i s  se g m en t  i s  d e g e n e r a t e  w i t h  t h e  s e v e n t h  z o n e  h o l e  p i e c e  
a l o n g  t h e  A-L l i n e .  A r o u g h l y  s p h e r i c a l  v o i d  i n  e 0 i s  
c e n t e r e d  a t  r .  F i n a l l y ,  a  n i n t h  zon e  e l e c t r o n  s h e e t  ( e ^ )  
may e x i s t  a s  a  s e t  o f  b a l l s  s i t u a t e d  on t h e  T-M l i n e s  
i n s i d e  t h e  e i g h t h  zon e  c y l i n d e r .  W h e th e r  t h e s e  b a l l s  a r e  
j o i n e d  i n t o  a n  u n d u l a t i n g  t o r u s  o r  e x i s t  i n d e p e n d e n t l y  h a s  
n o t  b e e n  p r e v i o u s l y  c o n c l u s i v e l y  d e t e r m i n e d .
I n  t h e  f o l l o w i n g  two s e c t i o n s  t h e  d a t a  o b t a i n e d  f ro m
A
s a m p l e s  w i t h  s u r f a c e  n o r m a l s  p a r a l l e l  t o  [ 0 0 0 1 ] ( n | | [ 0 0 0 1 ] )
A
a n d  [ l l 2 o ]  ( n | | [ 11 20 ] )  a r e  p r e s e n t e d  a l o n g  w i t h  t h e  r e s u l t s  
o f  t h e  s i g n a l  a n a l y s i s .  I n  t h e  t h i r d  s e c t i o n  t h e  c a l i p e r  
a s s i g n m e n t s  a r e  made a n d  t h e  r e s u l t i n g  s u r f a c e s  a r e  c o m p ared  
w i t h  dHvA m e a s u r e m e n ts  a n d  t h e  p r e d i c t i o n s  o f  t h e  b a n d  
c a l c u l a t i o n .
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A. n||E0001]
A l l  t h e  c a l i p e r s  f o r  t h i s  s a m p le  o r i e n t a t i o n  c a n  be 
o b t a i n e d  by r o t a t i n g  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  t h r o u g h  t h e  30° 
r a n g e  b e t w e e n  t h e  [ 1 1 2 0 ]  a n d  [ 1 0 1 0 ]  a x e s  i n  t h e  p l a n e  o f  
t h e  s a m p l e .  T h o se  s e g m e n t s  o f  PS c e n t e r e d  a t  L on t h e  e d g e  
o f  t h e  B r i l l o u i n  z o n e  h a v e  90° sy m m e t ry .  The way i n  w h ic h  
t h i s  sym m etry  f o l d s  i n t o  30° i s  i l l u s t r a t e d  i n  F i g u r e  1 2 .
The e l l i p s o i d s  shown a r e  n o t  i n t e n d e d  t o  be  r e p r e s e n t a t i v e  
o f  any  p a r t i c u l a r  s e g m e n t s  o f  t h e  PS b u t  t h e y  do d i s p l a y  
t h e  same sym m etry  p r o p e r t i e s  a s  t h o s e  s e g m e n t s  c e n t e r e d  a t  
L. The o r b i t s  on t h r e e  e l l i p s o i d s  w h ic h  a r e  r o t a t e d  60° 
f ro m  e a c h  o t h e r  y i e l d  t h e  e n t i r e  90° o f  c a l i p e r s  i n  j u s t  
30° o f  m a g n e t i c  f i e l d  r o t a t i o n .  N o te  t h a t  t h r e e  o t h e r  
e l l i p s o i d s  n o t  shown g i v e  t h e  same c a l i p e r s  a s  t h o s e  shown.
T y p i c a l  RPSE s i g n a l  r e c o r d i n g s  w i t h  H p a r a l l e l  t o  
[ 1 1 2 0 ]  ( c a l i p e r s  a l o n g  E lO lO ])  a n d  [ 1 0 1 0 ]  ( c a l i p e r s  a l o n g  
[ l l 5 0 ] )  a r e  shown i n  F i g u r e  13* T h e s e  s i g n a l s  w e re  a s s i g n e d  
t o  s i x  s e r i e s  l a b e l e d  by Roman n u m e r a l s  I  t h r o u g h  V I .  The 
c a l i p e r  v e r s u s  a n g l e  a n d  p o l a r  p l o t s  a r e  shown i n  F i g u r e s  
14 an d  13 r e s p e c t i v e l y .  The s t r o n g e s t  s i g n a l s  s e e n  i n  t h i s  
s a m p le  o r i e n t a t i o n  w e re  n e a r l y  two o r d e r s  o f  m a g n i t u d e
A
w e a k e r  t h a n  t h o s e  s e e n  i n  t h e  s a m p le  w i t h  n | | [ 1 1 2 0 ]  when 
b o t h  w e re  o f  c o m p a r a b l e  t h i c k n e s s  ( - ~ 0 . l 8  mm). T h e s e  
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FIELD DIRECTION
<b)
F i g .  1 2 .  E l l i p s o i d s  i n  b a s a l  p l a n e .  The e n t i r e  90°
symmetry  i n f o r m a t i o n  i s  o b t a i n e d  by r o t a t i n g  t h e  
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CALIPER DIRECTION
Pig. 14. Caliper vs. angle plot n||[0001].
56d
CALIPER DIRECTION ■=-
P i g .  15* Polar plot of calipers n||[0001].
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t o  0 . 1 3 5  mm b u t  s t i l l  w e re  o n l y  a  q u a r t e r  t h e  a m p l i t u d e  o f  
t h e  o t h e r s .  F u r t h e r m o r e  a s  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  was r o t a t e d  
f ro m  t h e  [ 1 1 2 0 ]  a x i s  t o  t h e  [ 1 0 1 0 ]  a x i s  t h e  a m p l i t u d e s  o f  
t h e  s i g n a l s  i n  t h e  t o p  t h r e e  s e r i e s  d e c r e a s e d  by an  o r d e r  
o f  m a g n i t u d e  w h i l e  t h e  a m p l i t u d e  o f  t h e  s i g n a l s  o f  s e r i e s  
I I I  r e m a i n e d  c o n s t a n t .  T h i s  i s  t h o u g h t  t o  b e  due  t o  t h e  
n a t u r e  o f  t h e  op en  o r b i t s  a l o n g  e g .
When t h e  m a g n e t i c  f i e l d  i s  o r i e n t e d  a l o n g  t h e  [ 1 1 2 0 ]  
a x i s  e l e c t r o n s  t r a v e l  a l o n g  a n  o p e n  o r b i t  on t h e  s u r f a c e  
o f  eg  i n  t h e  TALM p l a n e ,  s e e  F i g u r e  1 1 .  The t r a j e c t o r y  due 
t o  t h i s  o r b i t  i s  r o u g h l y  p a r a l l e l  t o  t h e  s a m p le  s u r f a c e .  
E l e c t r o n s  t r a v e l i n g  a l o n g  t h i s  t r a j e c t o r y  c a n  o s c i l l a t e  i n  
a nd  o u t  o f  t h e  s a m p le  s k i n  l a y e r  a s  t h e y  t r a v e l  a l o n g  t h e  
s u r f a c e .  T h e s e  e l e c t r o n s  c r e a t e  an  " a r t i f i c i a l "  i n c r e a s e  
i n  t h e  s a m p le  c o n d u c t i v i t y  a n d  a  c o m m en su ra te  d e c r e a s e  i n  
t h e  d e p t h  o f  p e n e t r a t i o n  o f  t h e  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d .  As 
t h e  m a g n e t i c  f i e l d  i s  r o t a t e d  t o w a r d  t h e  [ l O l O ]  a x i s  t h e  
t r a j e c t o r y  g e t s  f l a t t e r  u n t i l  i t  r e a c h e s  t h e  s h a p e  d e p i c t e d  
i n  F i g u r e  11 a s  t h e  i n t e r s e c t i o n  o f  eg w i t h  t h e  TAHK p l a n e .  
An e l e c t r o n  t r a v e l i n g  on t h i s  t r a j e c t o r y  c a n  r e m a i n  i n  t h e  
s k i n  l a y e r  f o r  a  r e l a t i v e l y  l o n g  p e r i o d  b e f o r e  I t  moves 
i n t o  t h e  s a m p le  when I t  r e a c h e s  t h e  e x t e n s i o n  o f  eg a l o n g  
t h e  A-H l i n e .  At low f i e l d s  t h e  t r a j e c t o r y  a l o n g  t h i s  
e x t e n s i o n  m ig h t  c o n t i n u e  t h r o u g h  t h e  s a m p le  c a u s i n g  t h e  
e l e c t r o n  t o  s c a t t e r  a t  t h e  f a r  s u r f a c e .  As t h e  f i e l d  I s
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I n c r e a s e d  h o w e v e r  t h e  e x t e n t  o f  t h i s  t r a j e c t o r y  I s  
d e c r e a s e d  u n t i l  I t  l i e s  e n t i r e l y  w i t h i n  t h e  s a m p l e .  At 
t h i s  p o i n t  t h e  e l e c t r o n s  c a n  s a f e l y  t r a v e r s e  t h e  e x t e n s i o n  
an d  r e t u r n  t o  t h e  s k i n  l a y e r .  I t  I s  t h e  I n c r e a s e  I n  s u r ­
f a c e  c o n d u c t i v i t y  a n d  c o r r e s p o n d i n g  d e c r e a s e  i n  r . f .  f i e l d  
p e n e t r a t i o n  c a u s e d  by t h e s e  e l e c t r o n s  t h a t  i s  b e l i e v e d  t o  
be  r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  d e c r e a s e  o f  s i g n a l  a m p l i t u d e s  abo v e  
300 G auss  i n  t h i s  s a m p l e .  The c a l i p e r  v a l u e s  o b t a i n e d  f ro m  
t h i s  o r i e n t a t i o n  a r e  shown i n  T a b l e  I .
B. n  | j [1120]
The e d g e s  o f  t h e  r e c t a n g u l a r  s a m p le  p r e p a r e d  f o r  t h i s  
o r i e n t a t i o n  w e re  p a r a l l e l  t o  t h e  [ 0 0 0 1 ]  a n d  [ 1 0 1 0 ]  
e r y s t a l l o g r a p h i c  a x e s .  I n  o r d e r  t o  o b t a i n  good  s a m p le  t o  
c o i l  c o u p l i n g  a  c o i l  was wound t o  h a v e  i t s  a x i s  p a r a l l e l  t o  
t h e  [ 1 0 1 0 ]  a x i s  o f  t h e  s a m p l e .  When t h e  m a g n e t i c  f i e l d  i s  
a l i g n e d  w i t h  t h e  c o l l  a x i s ,  i t  i s  p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  r . f .  
e l e c t r i c  f i e l d  and  I n  t h e  opt imum c o n f i g u r a t i o n  f o r  d e t e c ­
t i o n  o f  RFSE s i g n a l s  a s  d e s c r i b e d  i n  C h a p t e r  I .  As t h e  
m a g n e t i c  f i e l d  i s  r o t a t e d  away f ro m  t h e  c o i l  a x i s  t h e  
r e s u l t i n g  e l e c t r o n  t r a j e c t o r i e s  a r e  no l o n g e r  p a r a l l e l  t o  
t h e  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  a t  t h e  s a m p le  s u r f a c e .  The RFSE 
s i g n a l  a m p l i t u d e  t h e r e f o r e  d e c r e a s e s  a s  t h e  c o s i n e  o f  t h e  
a n g l e  b e tw e e n  t h e  c o i l  a x i s  and  t h e  m a g n e t i c  f i e l d .  T h i s  




n IlCoooi] d = 0 .1 3 5 mm
C a l i p e r S e r i e s
D i r e c t i o n I 11 I I I IV V VI
[ 10I 0 ] . 188 .277 .516 . 7 0 0 1 . 0 4 7 1 .0 6 0
1 . 181 .277 .516 . 7 0 0 1 .0 5 6 1 .0 6 7
2 .179 . 277 .516 .6 9 8 1 .0 4 9 1 .0 7 1
3 .1 7 9 . 275 .516 .6 9 8 1 .0 3 8 1 .0 7 6
4 .176 . 277 .516 . 698 1 .0 4 2 1 . 0 7 8
5 .1 74 .275 .516 .6 9 3 1 . 0 3 3 1 .0 9 4
6 .172 . 277 .516 .6 9 3 1 . 0 3 8 1 . 0 9 1
7 . 172 .277 .519 .6 9 5 1 . 0 2 0 1 .1 0 7
8 .1 6 8 . 273 .519 .6 9 3 1 . 0 1 5 1 .1 1 4
9 . 1 6 8 .275 .5 1 6 .6 9 5 1 . 0 1 3 1 .1 4 3
10 .165 . 275 . 5 1 6 .6 9 3 1 .0 0 9 1 .1 4 5
11 .1 6 5 .275 . 5 1 9 .6 9 1 1 .0 0 0 I . I 63
12 . 163 .275 . 5 2 1 .6 9 3 . .9 9 5 1 . 1 5 8
13 .1 6 5 . 275 . 5 1 6 .6 9 3 .9 7 5 1 .1 8 1
14 .1 6 1 . 1275 .5 2 1 .6 8 9 .9 6 8 1 .1 9 4
15 .1 6 1 . 273 .5 1 9 .6 8 9 . 986 1 .2 0 3
16 . 1 6 1 . 277 . 5 1 9 .6 89 .975 1 . 2 0 3
17 .156 . 273 . 5 2 1 .6 89 .9 6 4 1 . 2 1 9
18 .1 5 9 . 277 .519 .6 8 4 .9 5 5 1 . 2 2 6
•19 .159 . 277 .5 1 9 .6 8 2 .9 5 3 1 . 2 4 8
20 .156 . 275 . 5 2 3 .6 8 4 .9 5 5
21 .156 .275 .5 2 1 . 678 . 9 ^ 4
22 . 156 .2 7 5 .5 2 1 . 678 .9 48 1 .2 7 5
23 . 156 .275 .5 1 9 . 678 .962
24 . 156 .277 . 5 2 1 . 680 .962
25 . 156 .2 7 7 .5 2 1 .6 7 3 .9 4 8
26 . 156 .279 . 5 2 1 . 669 . 9 5 3
27 .156 . 277 . 5 2 1 .6 75 .9 4 6
28 .1 5 6 . 275 .5 1 9 .6 7 5 .946
29 .156 . 279 .5 1 9 .6 7 3 .9 4 4
[ 1 0 5 0 ] .156 . 275 .5 1 9 .6 7 3 .930
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r o t a t i o n  u s e d  i n  t h e  m e a s u r e m e n t s  i n  t h e  p r e v i o u s  s e c t i o n  
b u t  becom es q u i t e  s i g n i f i c a n t  when t h e  m a g n e t i c  f i e l d  h as  
b e e n  r o t a t e d  ^5° f ro m  t h e  c o i l  a x i s .
I n  t h i s  o r i e n t a t i o n  i t  i s  n e c e s s a r y  t o  r o t a t e  t h e  
m agne t  t h r o u g h  a  r a n g e  o f  90° b e t w e e n  t h e  [ 0 0 0 1 ]  a n d  [ 1 0 l 0 ]  
a x e s .  I n  o r d e r  t o  a c q u i r e  s i g n a l s  o v e r  t h i s  r a n g e  a  s e c o n d  
c o i l  was wound w i t h  i t s  a x i s  p a r a l l e l  t o  t h e  [ 0 0 0 1 ]  a x i s  o f
t h e  s a m p l e . The RFSE s i g n a l s  w e r e  r e c o r d e d  w i t h  t h e  mag-
(
n e t i c  f i e l d  o r i e n t a t i o n  r o t a t e d  o v e r  a  55° r a n g e  f ro m  t h e  
a x i s  o f  e a c h  c o i l  on s e p a r a t e  r u n s .  The d a t a  f ro m  b o t h  
r u n s  s u p p l i e d  t h e  90° sym m etry  i n f o r m a t i o n  p l u s  a  20° 
o v e r l a p  r e g i o n  w h e re  t h e  two s e t s  o f  s i g n a l s  c o u l d  b e  com­
p a r e d .  The l i n e  s h a p e s  o f  t h e s e  s i g n a l s  d i f f e r e d  b e c a u s e  
o f  t h e  d i f f e r e n t  r e l a t i v e  o r i e n t a t i o n  o f  t h e  r . f .  e l e c t r i c  
f i e l d  t o  t h e  e l e c t r o n  t r a j e c t o r i e s .  The c a l i p e r s  o b t a i n e d  
f r o m  t h e s e  s i g n a l s  d i d  h o w e v e r  a g r e e  q u i t e  w e l l  i n  t h e  
o v e r l a p  r e g i o n .
T y p i c a l  d a t a  t r a c e s  t a k e n  w i t h  H o r i e n t e d  a l o n g  [ 0 0 0 1 ] ,  
30° and  60° f r o m  [ 0 0 0 1 ] ,  a n d  a l o n g  [ l O l O ]  a r e  shown i n  
F i g u r e  16 .  The c a l i p e r  v a l u e s  o b t a i n e d  a r e  p l o t t e d  v e r s u s  
a n g l e  i n  F i g u r e  17 a n d  a  p o l a r  p l o t  a p p e a r s  i n  F i g u r e  18 .
The s i g n a l s  o b s e r v e d  i n  t h i s  o r i e n t a t i o n  h a v e  b e e n  a r r a n g e d  
i n t o  n i n e t e e n  s e r i e s  l a b e l e d  by Roman n u m e r a l s  V I I  t h r o u g h  
XXV. The c a l i p e r  v a l u e s  o f  e a c h  o f  t h e s e  s e r i e s  a r e  shown 
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[0001] eo» 70* 6(f 50“ 40*
CALIPER VALUE (&'')
F i g .  18 .  P o l a r  p l o t  o f  c a l i p e r s  n [ | [ l l 5 0 ] . 59c
T a b l e I I
n | | [ l l 3 o ] d =
C a l i p e r S e r i e s
D i r e c t i o n V I I  V I I I IX X XI X II X I I I
[ 10I 0 ] . 231 .287
2 . 5 . 231
5 . 229
7 .5 . 231 .320
10 .229 • 329
1 2 .5 .238 .348
15 .238 . 361
1 7 .5 .243 .380
20 .245 .410
2 2 .5 .250 .433
25 .252
2 7 .5 .257
30 .259 .493
3 2 .5 .2 6 4 .521
35 .269 .549
3 7 .5 .273 .574
40 .278 .600
4 2 .5 .278 .331 .611
45 .283 .320 .632
4 7 .5 .283 .311




















































C a l i p e r
D i r e c t i o n V I I V I I I IX X XI
5 2 .5  
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6 2 .5 .139 .294 .514
65 .137 .296 .482
6 7 .5 .139 .296 .435
70 .139 .294 .424
7 2 .5 .139 .294 .410
75 .139 .292 .396
7 7 .5 .142 .294 .364
80 .139 . 292 .350
8 2 .5 .142 . 292 .3 3 8
85 .139 .292 .327
8 7 .5 .142 .294 .320
[0 0 0 1 ] .142 .294 .320
S e r i e s  
X II  X I I I XIV XV XVI XVII XVIII XIX
.4 5 8  .812





.496  . 900
.4 9 8  .4 6 8  . 907
.498  .475  .912
.500  .468  .9111
. 500  .4 6 8  . 9 1 6
.503  .4 7 5  .916
.5 0 5  .468  . 9 1 9
.507  .4 7 0  . 9 1 9
59e
Table II (continued)
C a l i p e r S e r i e s
D i r e c t i o n XX XXI XXII X X II I XIV
[ 1 0 1 0 ] .900 1 .0 7 4
2 . 5 .905 1 . 0 7 1
5 .912 1 . 0 6 0 1 . 2 6 6
7 . 5 .9 3 3 1 . 0 5 1 1 . 2 3 8
10 .956 1 . 0 4 1 1 .2 1 2
1 2 . 5 1 . 2 0 1
15 1 .0 2 3 1 . 0 3 0 1 .1 8 7
1 7 . 5 .8 0 8 1 .0 8 3 1 . 0 2 3 1 . 1 7 3
20 .8 1 5 1 . 0 1 6 1 .1 6 4
2 2 . 5 .8 3 1 1 .1 7 8 1 . 0 1 6 1 .1 6 4
25 .8 3 6 1 . 0 0 7 1 .1 5 5
2 7 . 5 .8 3 8 1 . 0 2 5 1 .1 5 7
30 . 840 1 . 0 4 8 1 .1 5 7
3 2 . 5 .8 4 0 1 . 0 8 8 1 .1 6 2
35 .8 6 8 1 .1 7 1
3 7 .5 .8 7 7 1 .1 8 7
40 .8 7 2 1 .2 0 5
4 2 . 5 .8 8 4 1 .2 4 2
45 .8 9 1 1 .2 8 2
4 7 . 5 .8 8 9
50 .8 9 6
5 2 . 5 .8 8 6
55 .8 8 4
5 7 . 5 .879
60 .8 7 9
6 2 . 5 .8 7 0
65 . 866
6 7 . 5 .856
70 .8 4 2
7 2 . 5 .8 3 3
75 .8 1 7
7 7 .5 .789 .6 2 0
80 .785 .6 2 3
8 2 .5 .7 8 7 .6 2 7
85 .789 . 632
8 7 .5 .789 .6 3 2
[ 0 0 0 1 ] .7 94 .634
59f
XV
1 .3 9 0
1 .3 9 7
1 .4 1 4
1 .4 2 1
1 .4 3 0
1 .4 4 6
60
%
C. C a l i p e r  A s s i g n m e n t s
A
The c a l i p e r s  o b t a i n e d  f ro m  t h e  n | | [ l l 2 o ]  s a m p le  w e re  
e a s i l y  a s s i g n e d  t o  v a r i o u s  s e g m e n t s  o f  t h e  PS .  The s i z e s  
o f  t h e  r e s u l t a n t  s u r f a c e s  a g r e e  w e l l  w i t h  t h e  dHvA m e a s u r e ­
m e n ts  a n d  t h e  p r e d i c t i o n s  o f  t h e  b a n d  c a l c u l a t i o n .  The
A
c a l i p e r  v a l u e s  o b t a i n e d  f r o m  t h e  n | | [ 0 0 0 1 ]  s a m p le  c o u l d  
r e a d i l y  b e  a s s i g n e d  on t h e  b a s i s  o f  t h e i r  a n g u l a r  b e h a v i o r  
b u t  w ere  c o n s i s t e n t l y  l a r g e r  t h a n  t h e  v a l u e s  p r e d i c t e d  by
r
any  o t h e r  m e a s u r e m e n t s  i n c l u d i n g  t h e  d a t a  f ro m  t h e  o t h e r  
s a m p le .  A u n i f o r m  r e d u c t i o n  o f  t h e s e  c a l i p e r  v a l u e s  by 
1 1 .2 $  made them  c o n s i s t e n t  w i t h  a l l  p r e v i o u s  and  p r e s e n t  
r e s u l t s .  B o th  t h e  s a m p le  t h i c k n e s s  and  m a g n e t i c  f i e l d  
c a l i b r a t i o n  w e re  c h e c k e d  b u t  no  c a u s e  c o u l d  be  fo u n d  f o r  
t h i s  s y s t e m a t i c  e r r o r .  A l a c k  o f  s u f f i c i e n t  s t a r t i n g  
m a t e r i a l  p r e v e n t e d  t h e  p r e p a r a t i o n  o f  a  s e c o n d  s a m p le  o f  
t h i s  o r i e n t a t i o n .
The s i g n a l  s e r i e s  I  and  V I I  h a v e  b e e n  a s s i g n e d  t o  t h e  
h,- e l l i p s o i d s .  When t h e  m a g n e t i c  f i e l d  i s  a l o n g  t h e  [ l O l O ]  
a x i s  i n  e a c h  sam ple ,  s i g n a l s  a r i s e  f ro m  o r b i t s  a b o u t  t h e  
w a i s t s  o f  t h e  e l l i p s o i d s .  As t h e  f i e l d  i s  r o t a t e d  f rom  
t h i s  d i r e c t i o n  t h e s e  o r b i t s  e x t e n d  f u r t h e r  a l o n g  t h e  m a j o r  
a x i s  o f  t h e  e l l i p s o i d  a nd  t h e  s i g n a l s  become w e a k e r  a s  t h e  
b a n d  o f  p a r t i c i p a t i n g  e l e c t r o n s  n a r r o w s .  No s i g n a l s  w ere  
o b s e r v e d  f ro m  t h e s e  s u r f a c e s  when t h e  m a g n e t i c  f i e l d  was
61
more t h a n  30° f ro m  t h e  m a j o r  a x i s  o f  t h e  e l l i p s o i d .  The 
s i g n a l  s e r i e s  V I I  h a s  b e e n  I d e n t i f i e d  a s  a  d o u b l e  f i e l d  
s i g n a l  ( tw o  t r a j e c t o r i e s  com bine  t o  s p a n  t h e  s a m p l e ) ,  t h e  
p r i m a r y  s i g n a l  o c c u r r i n g  b e lo w  t h e  r a n g e  o f  c a l i p e r s
O _ 1
o b t a i n e d  f ro m  t h i s  s a m p l e .  The r a d i i  o f  0 .06 9 A  a l o n g
[ l l 2 0 ]  a n d  0 .0 3 6 A "  a l o n g  [ 0 0 0 1 ]  a g r e e  w e l l  w i t h  t h e  v a l u e s
lo f  0 . 0 6 3  a n d  0 .0 3 7 A ” r e s p e c t i v e l y  o b t a i n e d  f ro m  t h e  dHvA 
a r e a s  a s s u m i n g  e l l i p t i c a l  o r b i t s .
The s i g n a l  s e r i e s  X t h r o u g h  XIV a n d  XVI f ro m  t h e
A
n | | [ l l 5 0 ]  s a m p le  h a v e  b e e n  a s s i g n e d  t o  t h e  s i x t h . b a n d  h o l e  
s u r f a c e .  The p r o j e c t i o n s  o f  t h i s  s u r f a c e  on t h e  TALM p l a n e  
a n d  a  p l a n e  r o t a t e d  f ro m  TALM by 60° a b o u t  t h e  L-M l i n e  a r e  
shown i n  F i g u r e  1 9 .  The e x t e n s i o n  o f  s e r i e s  XIV a l o n g  t h e  
L-M l i n e  may be  a  l i t t l e  l a r g e  due  t o  o v e r l a p  w i t h  t h e  
u n i d e n t i f i e d  s e r i e s  XV. The e x i s t e n c e  o f  a  c l o s e d  o r b i t  
i n  t h e  ALH p l a n e  g i v i n g  r i s e  t o  t h e  c a l i p e r  i n  t h e  d i m p l e  
a l o n g  t h e  A-L l i n e  i n d i c a t e s  t h a t  t h i s  i s  a  maximum d im e n ­
s i o n  i n  t h i s  p l a n e .  T h i s  means  t h a t  t h e  I n t e r s e c t i o n  o f  hg 
w i t h  t h e  ALH p l a n e  i s  e l l i p s o i d a l  w i t h  no d i m p l e  a t  t h e
e n d s .  T h i s  s u r f a c e  i s  d e g e n e r a t e  w i t h  h^ on t h e  A-L l i n e
° —1
and y i e l d s  a  c a l i p e r  o f  0 .41 9 A  w h ic h  c a n  be com pared  w i t h
° _ 1
t h e  dHvA v a l u e  o f  O . 438A f o r  t h e  l e n g t h  o f  t h e  e l l i p s o i d .
The s i g n a l s  o f  s e r i e s  XVI w i t h  fi p a r a l l e l  t o  [ 0 0 0 1 ]  
a r i s e  f ro m  o r b i t s  o f  maximum d i a m e t e r  c e n t e r e d  on  t h e  L-M 
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F i g .  19 .  P r o j e c t i o n s  o f  t h e  s i x t h  band  h o l e  s u r f a c e  on 
v a r i o u s  symmetry p l a n e s .
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As H i s  r o t a t e d  away f ro m  £ 0 0 0 1 ] ,  t h e  s i g n a l s  o f  t h i s
s e r i e s  a r i s e  f r o m  o r b i t s  o f  m i n i m a l  d i a m e t e r  w i t h  one  e d g e
p a s s i n g  t h r o u g h  t h e  A-L d e g e n e r a c y  p o i n t . P a r t  o f  an
o r b i t  o f  m in i m a l  a r e a  i n  t h e  TALM p l a n e  p a s s i n g  b e t w e e n  t h e
l o b e s  o f  hg h a s  b e e n  a p p r o x i m a t e d  by  a  d a s h e d  l i n e  i n
F i g u r e  1 9 .  The a r e a  o f  t h i s  o r b i t  h a s  b e e n  c a l c u l a t e d  t o  
° - 2b e  0 .135A  i n  g o od  a g r e e m e n t  w i t h  e i t h e r  o f  t h e  v a l u e s  o f
°  — 20 . 1 2 9  a nd  0 .1 36 A  d e t e r m i n e d  by dHvA a n d  t h e o r y .  The
A
s i g n a l  s e r i e s  I I I  o b t a i n e d  f ro m  t h e  n | | [ 0 0 0 1 ]  s a m p le  g i v e s
0 — 1an  i s o t r o p i c  c a l i p e r  ( a f t e r  r e d u c t i o n )  o f  0 .461A  i n  
e x c e l l e n t  a g r e e m e n t  w i t h  t h e  o t h e r  d a t a  f o r  t h e  r a d i a l  
e x t e n s i o n  o f  hg i n  a l l  d i r e c t i o n s  f ro m  t h e  L-M l i n e .  T h i s  
s i g n a l  i s  a c t u a l l y  a  c o m p o s i t e  o f  t h r e e  s i g n a l s  f r o m  t h e  
t h r e e  d i f f e r e n t  o r i e n t a t i o n s  o f  hg a t  t h e  e q u i v a l e n t  L 
p o i n t s  a s  shown i n  F i g u r e  1 2 .  The s t r e n g t h  a n d  t h e  u n i ­
f o r m i t y  o f  t h e  l i n e  s h a p e  o f  t h i s  s i g n a l  f o r  a l l  o r i e n t a ­
t i o n s  o f  H i n  t h e  b a s a l  p l a n e  show t h a t  a l t h o u g h  t h e  
maximum r a d i a l  e x t e n s i o n s  o c c u r  a t  d i f f e r e n t  h e i g h t s  a b o v e  
t h e  ALH p l a n e  t h e i r  l e n g t h s  a r e  t h e  sam e.  A t h r e e  d im e n ­
s i o n a l  d r a w i n g  o f  t h i s  s u r f a c e  a p p e a r s  i n  F i g u r e  2 0 .  As 
c a n  be  s e e n  f ro m  t h i s  f i g u r e  t h i s  s u r f a c e  d i f f e r s  s i g n i f ­
i c a n t l y  f ro m  t h e  d u m b b e l l  f i r s t  p r o p o s e d  by J o s e p h  and  
2T h o r s e n  a n d  m i g h t  more c o r r e c t l y  b e  d e s c r i b e d  a s  a 
v e r t e b r a .
[oooi]
/
F i g .  20.  T h re e  d i m e n s i o n a l  d r a w in g  o f  t h e  s i x t h  b a n d  h o l e  
s u r f a c e .
62a
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The s i g n a l s  o f  s e r i e s  V, V I ,  X V I I ,  X V I I I ,  a n d  XX h a v e  
b e e n  a s s i g n e d  t o  o r b i t s  a b o u t  t h e  s e v e n t h  b a n d  h o l e  s u r f a c e .  
T h i s  s u r f a c e  c a n  be  c o n s i d e r e d  a s  a  c o n s t r u c t i o n  o f  two 
s i m p l e  s u r f a c e s .  F i r s t  a n  e l l i p t i c a l  l e n s  l i e s  i n  t h e  ALH 
p l a n e .  T h i s  s h a p e  i s  i n t e r s e c t e d  by an  e l o n g a t e d  s p h e r o i d  
s u c h  t h a t  t h e  l o n g  a x i s  o f  t h e  s p h e r o i d  a n d  t h e  m in o r  a x i s  
o f  t h e  e l l i p t i c a l  l e n s  c o i n c i d e  a l o n g  t h e  L-H l i n e  ( [ 1 1 2 0 ]  
d i r e c t i o n ) .  The p r o j e c t i o n s  o f  t h i s  s u r f a c e  on t h e  TALM 
p l a n e ,  a  p l a n e  r o t a t e d  f ro m  TALM by 60° a b o u t  t h e  L-M l i n e ,  
and  t h e  ALH p l a n e  a r e  shown i n  F i g u r e  2 1 .  The d a t a  
i n d i c a t e  t h a t  t h i s  p i e c e  o f  s u r f a c e  i s  c l e f t  t o p  a n d  b o t t o m  
a t  t h e  i n t e r s e c t i o n  w i t h  t h e  TALM p l a n e .  When H i s  
p a r a l l e l  t o  [ 1 0 l 0 ] , t h e  o r b i t  g i v i n g  r i s e  t o  t h e  s i g n a l  o f  
s e r i e s  X V III  l i e s  i n  t h e  LMKH p l a n e .  The c a l i p e r  c o r r e s ­
p o n d s  t o  t h e  maximum e x t e n t  o f  t h i s  o r b i t  i n  t h e  [ 0 0 0 1 ]  
d i r e c t i o n .  T h i s  maximum o c c u r s  on e i t h e r  s i d e  o f  t h e  
c l e f t .  The o r b i t  g i v i n g  r i s e  t o  t h e  s e r i e s  XX s i g n a l  f o r  
t h i s  f i e l d  o r i e n t a t i o n  l i e s  i n  a p l a n e  r o t a t e d  60° a b o u t  
t h e  L-M l i n e  f r o m  t h e  LMHK p l a n e .  T h i s  o r b i t  p a s s e s  
t h r o u g h  t h e  c l e f t  a t  a  30° a n g l e  w i t h o u t  e x t e n d i n g  f u r t h e r  
i n  t h e  [ 0 0 0 1 ]  d i r e c t i o n  and  s h o u l d  g i v e  a  good  i n d i c a t i o n  
o f  t h e  i n t e r s e c t i o n  o f  h^  w i t h  t h e  L-M l i n e .
The s i g n a l  s e r i e s  XVII h a s  b e e n  a s s i g n e d  t o  o r b i t s  
a b o u t  t h e  s p h e r o i d a l  p a r t  o f  h^  abo ve  t h e  p l a n e  o f  t h e  l e n s  





P i g .  21.  P r o j e c t i o n s  o f  t h e  s e v e n t h  ban d  h o l e  s u r f a c e  on 
v a r i o u s  symmetry p l a n e s .
t o  be e v e n  l o c a l  e x t r e m a  b u t  g i v e  r i s e  t o  s i g n a l s  b e c a u s e  
o f  t h e  a b r u p t  c h a n g e  i n  t h e  num ber  o f  e l e c t r o n s  p a r t i c i ­
p a t i n g  i n  t h e  t r a n s p o r t  o f  t h e  r . f .  e l e c t r i c  f i e l d  when t h e  
t r a j e c t o r i e s  f r o m  t h e s e  o r b i t s  s p a n  t h e  s a m p l e .  The 
e x t e n t  o f  t h e  l e n s  p o r t i o n  o f  t h i s  s u r f a c e  h a s  b e e n  a p p r o x ­
i m a t e d  i n  F i g u r e  21- f r o m  t h e  i n t e r s e c t i o n  o f  t h e  e i g h t h  
b a n d  c y l i n d e r  w i t h  w h ic h  t h e  l e n s  i s  d e g e n e r a t e  a l o n g  t h e
A-L l i n e .  From t h e  eg  c a l i p e r s  ( t o  be p r e s e n t e d  s h o r t l y )
O — 1t h i s  i n t e r s e c t i o n  i s  d e t e r m i n e d  t o  l i e  O . 665A f ro m  L.
The a n g l e  o f  t h e  i n t e r s e c t i o n  o f  eg w i t h  t h e  A-L l i n e  i s
c o n t i n u e d  t h r o u g h  t h e  d e g e n e r a c y  p o i n t  an d  t h e  r e s t  o f  t h e
l i n e  i s  d rawn t o  m a tc h  t o  t h e  c a l i p e r s  o f  s e r i e s  X V I I I .
The a r e a  o f  t h e  r e s u l t i n g  p r o j e c t i o n  on t h e  TALM p l a n e  i s
° - 2fo u n d  t o  b e  0 .592A  . T h i s  i s  a b o u t  1058 s m a l l e r  t h a n  t h e
0  —  2p r e d i c t i o n  o f  t h e  b a n d  c a l c u l a t i o n  (0 .6 4 8 A  ) a n d  w o u ld  be
s m a l l e r  y e t  i f  t h e  d i m e n s i o n s  o f  t h e  c l e f t  c o u l d  be 
p r o p e r l y  t a k e n  i n t o  a c c o u n t .  The c a l i p e r s  o f  s e r i e s  V and
A
VI o b t a i n e d  f ro m  t h e  n | | [ 0 0 0 1 ]  s a m p le  h a v e  b e e n  a s s i g n e d  t o  
t h e  i n e r s e c t i o n  o f  t h e  l e n s  o f  hy  w i t h  t h e  ALH p l a n e  a s  
shown i n  t h e  b o t t o m  r i g h t  q u a d r a n t  o f  F i g u r e  2 1 .
The p r o j e c t i o n  o f  t h e  e i g h t h  b a n d  c y l i n d e r  on t h e  TALM 
p l a n e  i s  shown i n  F i g u r e  2 2 .  T h i s  f i g u r e  h a s  b e e n  
c o n s t r u c t e d  f ro m  t h e  c a l i p e r  s e r i e s  XXII t h r o u g h  XXV. The 
s e r i e s  X X III  and  XXIV a r i s e  f rom  o r b i t s  c e n t e r e d  a t  T and  
A r e s p e c t i v e l y .  Agreem ent  b e tw e e n  t h e s e  s e t s  o f  c a l i p e r s
64a
TO
P i g .  22 .  P r o j e c t i o n s  o f  t h e  e i g h t h  b a n d  e l e c t r o n  s u r f a c e  
on t h e  TALM p l a n e .
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on t h e  p o s i t i o n  and  d i a m e t e r  o f  t h e  c y l i n d e r  w a i s t  i s  v e r y  
d e p e n d e n t  on t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  t h e  c a l i p e r  p o s i t i o n  on 
t h e  s i g n a l  a n d  t h e  s a m p le  t h i c k n e s s .  The  e x c e l l e n t  a g r e e ­
ment  shown i n  t h e  f i g u r e  b e t w e e n  t h e s e  s e r i e s  a n d  w i t h  t h e  
s e r i e s  XXII a r i s i n g  f r o m  m i n i m a l  d i a m e t e r  o r b i t s  a b o u t  t h e  
w a i s t  i n d i c a t e s  t h a t  t h e s e  d e t e r m i n a t i o n s  h a v e  b e e n  
p r o p e r l y  made.
A
The s i g n a l  s e r i e s  IV o b t a i n e d  f rom t h e  n | | [ 0 0 0 1 ]  
s a m p le  h a s  b e e n  a s s i g n e d  t o  t h e  op en  o r b i t s  on t h e  c y l i n d e r  
w h ic h  c a u s e d  t h e  r e d u c t i o n  i n  s i g n a l  s t r e n g t h  a s  a  f u n c t i o n  
o f  f i e l d  o r i e n t a t i o n  d i s c u s s e d  e a r l i e r .  The r e d u c e d  
c a l i p e r  v a l u e s  f ro m  t h e s e  s i g n a l s  v a r y  s m o o t h l y  f r o m  
0 „ 598A” 1 a l o n g  [ l lS o ]  .to 0 .6 2 2 A " 1 a l o n g  [ 10l 0 ] .  T h i s  
s e c o n d  c a l i p e r  i s  much l a r g e r  t h a n  can  b e  e x p e c t e d  f o r  s u c h  
an  o r b i t  i n  t h e  TALM p l a n e  on t h e  eg  s u r f a c e  a s  p r e d i c t e d  
by t h e  b a n d  c a l c u l a t i o n .  An i n d e n t a t i o n  i n  t h e  c y l i n d e r  
p a r a l l e l  t o  t h e  [ 1 0 1 0 ]  d i r e c t i o n  b e tw e e n  r  a n d  A m ig h t  
e x p l a i n  t h i s  c a l i p e r .  I f  s u c h  an  I n d e n t a t i o n  d i d  e x i s t  t h e n  
t h e  c a l i p e r s  f ro m  t h e  A c e n t e r e d  o r b i t s  o f  s e r i e s  XXIV a n d  
p o s s i b l y  t h e  w a i s t  o r b i t s  o f  s e r i e s  XXII m ig h t  b e  i n d i c a t ­
i n g  t h e  p r o j e c t i o n  on t h e  TALM p l a n e  o f  t h e  I n t e r s e c t i o n  o f  
t h e  c y l i n d e r  w i t h  t h e  TAHK p l a n e .  A k n o w le d g e  o f  t h e  s h a p e  
o f  t h e  i n t e r s e c t i o n  o f  eg  w i t h  t h e  TAHK p l a n e  w h ic h  m ig h t
A
be o b t a i n e d  f ro m  an  n |([10 l 0 ] s a m p le  w ou ld  be m os t  h e l p f u l  
I n  t h e  f u r t h e r  d e v e l o p m e n t  o f  s u c h  a m od e l .
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The p i e c e  o f  s u r f a c e  c e n t e r e d  a t  r  i n  F i g u r e  22 i s  a
v o i d  i n  t h e  e i g h t h  b a n d  s u r f a c e .  T h i s  v o i d  o c c u r s  w h e re
t h e  e i g h t h  b a n d  r i s e s  a b o v e  t h e  F e r m i  e n e r g y  n e a r  r .  The
1 8r e c e n t  dHvA r e s u l t s  o f  H o l r o y d ,  F a w c e t t ,  a n d  P e r z  h a v e  
d e m o n s t r a t e d  t h e  e x i s t e n c e  o f  a  c l o s e d  p i e c e  o f  FS w i t h  a
o —2u n i f o r m  a r e a  o f  0 .0 63 A  f o r  a l l  f i e l d  o r i e n t a t i o n s  i n  t h e
o _o _
b a s a l  p l a n e  and 0 .047A  w i t h  H a l o n g  [Q 0 0 1 J .  A h a r m o n i c  
o f  t h e  s i g n a l  f rom  t h i s  p i e c e  was a l s o  o b s e r v e d  f o r  a l l  
f i e l d  o r i e n t a t i o n s .  They a s s i g n e d  t h e s e  a r e a s  t o  o r b i t s  
a b o u t  i n d i v i d u a l  b a l l s  o f  t h e  n i n t h  b a n d  s u r f a c e .  T h i s  
a s s i g n m e n t  was a p p a r e n t l y  i n f l u e n c e d  by t h e  e a r l i e r  a s s i g n ­
m ent  o f  p a r t i a l  s e r i e s  o f  t h e s e  s i g n a l s  s e e n  by  T h o r s e n ,  
J o s e p h ,  a n d  Valby t o  a  n i n t h  b a n d  t o r u s .  No dHvA d a t a  h a s
b e e n  p r e v i o u s l y  a s s i g n e d  t o  t h e  e i g h t h  zone  v o i d .
4
M a t t h e i s s  shows t h a t  a n  i n c r e a s e  i n  t h e  c h o i c e  o f  
t h e  F e r m i  l e v e l  f r o m  0 . 8 2 5  t o  0 .8 3 0  Ry c a u s e s  t h e  t o p o l o g y  
o f  t h e  n i n t h  band t o  c h a n g e  f ro m  a  s e t  o f  d i s t i n c t  b a l l s  t o  
a  c o n n e c t e d  t o r u s .  F o r  b o t h  o f  t h e s e  l e v e l s  t h e  v o i d  i n  
t h e  e i g h t h  b a n d  s u r f a c e  s t i l l  e x i s t s  a t  T t h o u g h  i t  i s  
s l i g h t l y  s m a l l e r  a t  t h e  h i g h e r  e n e r g y .  I n  b o t h  c a s e s  t h e  
i n t e r s e c t i o n  o f  t h e  n i n t h  b a n d  p i e c e  w i t h  t h e  b a s a l  p l a n e  
i s  f a r  f r o m  c i r c u l a r  a s  w o u ld  be  e x p e c t e d  f ro m  sym m etry  
c o n s i d e r a t i o n s  f rom  i t s  p o s i t i o n  i n  t h e  z o n e .  I f ,  on t h e  
o t h e r  h a n d ,  t h e  F e r m i  l e v e l  i s  r e d u c e d  by 0 . 0 0 5  Ry» t h e  
n i n t h  b a n d  p i e c e  d i s a p p e a r s  e n t i r e l y  a n d  t h e  e i g h t h  b a n d  
v o i d  g ro w s  s l i g h t l y .  T h i s  s i t u a t i o n  y i e l d s  a more
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c o n s i s t e n t  a n a l y s i s  o f  b o t h  t h e s e  r e c e n t  dHvA m e a s u r e m e n t s  
a nd  t h e  p r e s e n t  d a t a .
The r e s u l t i n g  t o p o l o g y  o f  t h e  h o l e  i n  t h e  e i g h t h  band  
F e rm i  s u r f a c e  i s  t h a t  shown a t  r  i n  F i g u r e  22 .  Though t h e  
a r e a  i s  n e a r l y  30% g r e a t e r  t h a n  t h a t  p r e d i c t e d  by t h e  
t h e o r y  t h e  s h a p e  i s  v e r y  s i m i l a r .  The c a l i p e r s  o f  s e r i e s  
V I I I  h a v e  b e e n  u s e d  t o  c o n s t r u c t  t h i s  f i g u r e .  The c a l i p e r s
O -1
o f  s e r i e s  I I  w i t h  an  i s o t r o p i c  v a l u e  o f  0 .246A ( a f t e r  
r e d u c t i o n )  f ro m  t h e  b a s a l  p l a n e  d a t a  h a v e  a l s o  b e e n  a s s i g n e d  
t o  t h i s  s u r f a c e .
The r e s u l t s  o f  t h e  p r e s e n t  m e a s u r e m e n t s  h a v e  met  t h e  
e x p e c t a t i o n s  o f  t h e  i n t r o d u c t i o n .  S e v e r a l  d e t a i l s  o f  t h e  
s h a p e s  o f  v a r i o u s  s e g m e n t s  o f  t h e  FS o f  r h e n i u m ,  p a r t i c u ­
l a r l y  t h e  s i x t h  b a n d  p i e c e ,  h a v e  b e e n  d e t e r m i n e d .  T h e s e  
m e a s u r e m e n t s  a l s o  i n d i c a t e  t h a t  t h e  s h a p e  o f  t h e  e i g h t h  
b a n d  c y l i n d e r  may b e  more c o m p l i c a t e d  t h a n  p r e v i o u s l y  
t h o u g h t .  The a r e a s  o f  e x t r e m a l  o r b i t s  o v e r  t h e s e  p i e c e s  
a g r e e  w i t h  a n d  show t h e  s h a p e s  t o  b e  c o n s i s t e n t  w i t h  
p r e v i o u s  dHvA m e a s u r e m e n t s .  I t  h a s  b e e n  d e t e r m i n e d  f ro m  
t h e s e  m e a s u r e m e n t s  a n d  t h e  r e c e n t  dHvA m e a s u r e m e n t s  o f  
H o l r o y d ,  et^ a l . , t h a t  no e v i d e n c e  p r e s e n t l y  e x i s t s  t o  i n d i ­
c a t e  t h e  p r e s e n c e  o f  a  n i n t h  b a n d  e l e c t r o n  s u r f a c e  i n  
r h e n i u m .  A l l  p r e v i o u s  m e a s u r e m e n t s  w h ic h  h a v e  b e e n  a t t r i ­
b u t e d  t o  s u c h  a  s u r f a c e  c a n  be  e x p l a i n e d  i n  t e r m s  o f  t h e  
e i g h t h  b a n d  v o i d  a t  F t h e  t o p o l o g y  o f  w h ic h  i s  much l e s s
t
s e n s i t i v e  t o  t h e  F e r m i  l e v e l .
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I t  i s  i n d e e d  r e g r e t t a b l e  t h a t  t h e  d a t a  o b t a i n e d  f ro m
A
t h e  n | | [ 0 Q 0 1 ]  s a m p le  h a v e  h a d  t o  be  s c a l e d  down. The 
i n t e r n a l  a n d  e x t e r n a l  c o n s i s t e n c y  so  o b t a i n e d  d o e s  h o w e v e r
A
seem t o  j u s t i f y  t h i s  a c t i o n .  D a t a  f ro m  a n  n | | [ 1 0 l 0 ]  sa m p le  
w ou ld  b e  h e l p f u l  on two c o u n t s .  S i g n a l s  f ro m  s u c h  a  
s a m p le  a r i s i n g  f r o m  o r b i t s  a b o u t  h^  c o u l d  g i v e  more i n f o r ­
m a t i o n  on t h e  n a t u r e  o f  t h e  c l e f t  i n  t h i s  s u r f a c e .  W h e th e r  
s u c h  s i g n a l s  c o u l d  b e  o b s e r v e d  f r o m  o r b i t s  p a s s i n g  t h r o u g h  
t h e  A-L d e g e n e r a c y  i s  n o t  known. Such  a  s a m p le  c o u l d  a l s o  
p r o v i d e  i n f o r m a t i o n  on t h e  i n t e r s e c t i o n  o f  t h e  eg c y l i n d e r  
w i t h  t h e  TAHK p l a n e  w h ic h  w ou ld  be  v e r y  u s e f u l  i n  d e t e r m i n ­
i n g  t h e  a c t u a l  s h a p e  o f  t h i s  p i e c e  o f  PS.
CHAPTER V 
TEMPERATURE DEPENDENCE MEASUREMENTS
F o r  many y e a r s  t h e  low t e m p e r a t u r e  e l e c t r i c a l  
r e s i s t i v i t y  o f  t r a n s i t i o n  m e t a l s  h a s  b e e n  f o u n d  t o  obey  a
p
T l a w .  W hile  e l e c t r o n - e l e c t r o n  ( e - e )  s c a t t e r i n g  s h o u l d
2g i v e  r i s e  t o  a  T d e p e n d e n c e  o f  r e s i s t a n c e ,  s i m p l e  t h e o r i e s
o f  t h i s  s c a t t e r i n g  p r o c e s s  do n o t  r e a d i l y  l e n d  t h e m s e l v e s
t o  a n  e v a l u a t i o n  o f  t h e  m a g n i t u d e  o f  t h e  e - e  s c a t t e r i n g  '
f r e q u e n c y .  O t h e r  m e c h a n i sm s  i n v o l v i n g  t r a n s p o r t  p r o c e s s e s
2h a v e  b e e n  p r o p o s e d  t o  e x p l a i n  t h e  o b s e r v e d  T d e p e n d e n t  
19 2r e s u l t s .  A T  d e p e n d e n c e  h a s  a l s o  b e e n  o b s e r v e d  i n  t h e
20a m p l i t u d e  o f  t h e  RFSE s i g n a l s  i n  W and  Mo. I n  t h e  RFSE 
t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  t h e  a m p l i t u d e  o f  t h e  s i g n a l  
a r i s e s  f ro m  a n  i s o l a t e d  g r o u p ,  o r  o r b i t ,  o f  e l e c t r o n s  on a 
p a r t i c u l a r  s h e e t  o f  t h e  F e r m i  s u r f a c e  (FS)  and  i s  n o t  
a f f e c t e d  by c o m p l i c a t e d  t r a n s p o r t  e f f e c t s .
RFSE m e a s u r e m e n ts  w ere  p e r f o r m e d  on a  sa m p le  0 .2 3 1  mm
/s
t h i c k  ( ^ 3 0 0 ^ 4  2 “ 2 0 »0 0 ° )  a n d  h a v i n g  n | | [ l l 2 o ] .  
T e m p e r a t u r e - d e p e n d e n t  d a t a  w e re  t a k e n  on  t h e  s i g n a l  a r i s i n g  
f ro m  a n  e x t r e m a l  o r b i t  c e n t e r e d  a r o u n d  t h e  A p o i n t  I n  t h e  
B r i l l o u i n  zone  o f  t h e  h . c . p .  s t r u c t u r e  on t h e  e i g h t h - b a n d  
e l e c t r o n  s h e e t  o f  t h e  FS when t h e  m a g n e t i c  f i e l d  was 
d i r e c t e d  22° f ro m  [ 0 0 0 1 ]  t o w a r d  [ 1 0 l 0 ] . ^  T h i s  was t h e  
s t r o n g e s t  s i g n a l  o b s e r v e d  a t  any  o r i e n t a t i o n  o f  i n  t h i s
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sa m p le  and  f o r  t h i s  s a m p le  t h i c k n e s s  i t  o c c u r s  a t  f i e l d s  
(400  G) abov e  t h e  s u p e r c o n d u c t i n g  c r i t i c a l  f i e l d  f o r  a l l  
t e m p e r a t u r e s  i n v e s t i g a t e d .  S i n c e  t h e s e  r e s u l t s  w e re  
o b t a i n e d  f ro m  t h e  t h i c k e s t  s a m p le  i n  w h i c h  t h e  RFSE c o u l d
be o b s e r v e d ,  t h e  s i n g l e  p a s s  l i m i t  f o r m u l a  (Eq .  6 ) i s
22  -  a p p r o p r i a t e .  The t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  v i s  d e t e r ­
m ined  by a  m e a s u re m e n t  o f  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f
t h e  a m p l i t u d e  o f  t h e  RFSE s i g n a l ,  A. A p l o t  o f  t h e  An o f
2t h e  s i g n a l  a m p l i t u d e  vs  T i s  shown i n  F i g u r e  2 3 .  E ach  
p o i n t  on t h i s  p l o t  r e p r e s e n t s  f o u r  m e a s u r e m e n t s  o f  t h e  
a m p l i t u d e s  a t  e a c h  t e m p e r a t u r e .  The e r r o r  b a r s  r e p r e s e n t  
one  s t a n d a r d  d e v i a t i o n  a b o v e  a n d  b e lo w  t h e  mean a m p l i t u d e .
A l e a s t  s q u a r e s  f i t t i n g  r o u t i n e  was u s e d  t o  d e t e r m i n e  
t h e  b e s t  c o e f f i c i e n t s  s a n d  x t o  f i t  t h e  d a t a  t o
Jin A/AQ = - s T x . (1 1 )
F o r  a l l  t h e  d a t a  a s  shown t h e s e  v a l u e s  w e r e :  s = 0 . 0 1 9 2
and  x = 2 . 5 6 .  As t h e  h i g h e s t  t e m p e r a t u r e  p o i n t s  w ere
s e q u e n t i a l l y  r em ov ed  f ro m  t h e  d a t a  s e t  t h e  v a l u e  o f  x
s t e a d i l y  d e c r e a s e d .  T h i s  d e c r e a s e  s t o p p e d  a f t e r  a l l  t h e
2 2p o i n t s  f ro m  t e m p e r a t u r e s  g r e a t e r  t h a n  5K (T = 25K ) h ad  
b e e n  rem o ved  f ro m  t h e  s e t .  A l l  t h e  d a t a  b e lo w  t h i s  p o i n t  
f i t  b e s t  w i t h  s = 0 .0 4 9 2  a n d  x = 2 . 0 0 .  T h i s  l i n e  i s  shown
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Fig. 23. Temperature dependence of the amplitude of the 
RFSE^signal obtained with H 22° from [0001] in 
the nj|[1120] sample.
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An A/Aq = -  £  v = - a T 2 ( 1 2 )
be lo w  5 K.
_ pI n  o r d e r  t o  d e t e r m i n e  t h e  v a l u e  o f  v /T  f ro m  t h i s  d a t a ,  
t h e  c y c l o t r o n  f r e q u e n c y  f o r  t h i s  o r b i t  a t  t h e  v a l u e  o f  t h e  
a p p l i e d  f i e l d  o f  t h e  RFSE s i g n a l  m us t  b e  known. The e f f e c ­
t i v e  mass  f o r  t h i s  o r b i t  was d e t e r m i n e d  f ro m  A z b e l - K a n e r  
g e o m e t r y  c y c l o t r o n  r e s o n a n c e  m e a s u r e m e n t s  ( s e e  A p p e n d ix )  t o
b e  1 . 6  mQ. W r i t i n g  t h e  s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y  f o r  t h i s  o r b i t  
—  2a s  v (T )  = aT a n d  i n c o r p o r a t i n g  t h e  m e a s u r e d  e f f e c t i v e  m ass
- 7  2i n t o  Eq. ( 1 2 )  g i v e s  t h e  v a l u e  a  -  7 . 1  x 10 / s e c - K  .
The r e s u l t  o f  t h i s  e x p e r i m e n t  a n d  t h e  r e s u l t s  o f  RFSE 
m e a s u r e m e n t s  on t u n g s t e n  a n d  m olybdenum a s  w e l l  a s  r e s i s ­
t a n c e  m e a s u r e m e n t s  on a l l  t h r e e  m e t a l s  a r e  shown i n  T a b l e
I I I .  I t  c an  be  s e e n  t h a t  t h e  c o r r e l a t i o n  b e tw e e n  t h e  RFSE
2r e s u l t s  a  and  t h e  r e s i s t a n c e  r e s u l t s  Ac (w h e re  p = p +ADT )n O n
a r e  g o o d .  The a v e r a g e d  v a l u e s  o f  a  f o r  t u n g s t e n  a r e  s l i g h t ­
l y  l e s s  t h a n  f o r  molybdenum a n d  b o t h  a r e  a  f a c t o r  o f  t h r e e
t o  f o u r  l e s s  t h a n  f o r  r h e n i u m .  The same h o l d s  t r u e  f o r  t h e
2c o e f f i c i e n t  o f  t h e  T t e r m  o f  t h e  r e s i s t a n c e  o f  t h e s e  t h r e e
2m e t a l s .  I t  i s  s e e n  t h a t  f o r  t h e s e  t h r e e  m e t a l s  t h e  T 
d e p e n d e n c e  o f  t h e  r e s i s t a n c e  i s  a  r e a s o n a b l e  i n d i c a t o r  o f  
an  i n t r i n s i c  p r o p e r t y  o f  t h e  s c a t t e r i n g  c r o s s  s e c t i o n  f o r  
c o n d u c t i o n  e l e c t r o n s .
2The p r e s e n t  r e s u l t s  s u g g e s t  t h a t  when a  T d e p e n d e n c e  
o f  t h e  r e s i s t i v i t y  o f  a  m e t a l  i s  o b s e r v e d ,  t h e  s l o p e  o f
7 la
Table III
C o e f f i c i e n t s  o f  t h e  T e m p e r a t u r e - s q u a r e d  D e p e n d e n t  
S c a t t e r i n g  F r e q u e n c i e s  a n d  R e s i s t a n c e s  f o r  W, Mo, and  Re
M e t a l a x 107 A„ x 10
(K2 s e c ) ' 1
R 2 
(Qcm/K )
W 2 .  0a • 0 5 5 C
Mo 2.  4a 0 . 1 2 6 d
Re 7 . 1 b 0 . 4 5 e
a From R e f .  20 .  T h e s e  a r e  a v e r a g e  v a l u e s  f o r  t h e  
e i g h t  o r b i t s  e x a m in e d  w i t h  u n i t  w e i g h t i n g s  f o r  e a c h .
^ P r e s e n t  r e s u l t s .
CE. L. S t o n e ,  M. D. Ewbank ,  J .  B a s s ,  a n d  W. P. 
P r a t t ,  J r . ,  P h y s . L e t t .  59A, 168 ( 1 9 7 6 ) .
dT. L. R u t h r u f f ,  C. G. G r e n i e r ,  and  R. G. G o o d r i c h ,  
P h y s .  Rev .  B 17 ( 1 9 7 8 ) .
e J .  T.  S h r i e m p f ,  J .  P h y s .  Chem. S o l i d s  2 8 ,  2581 
( 1 9 6 7 ) .
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t h i s  d e p e n d e n c e  i s  i n d i c a t i v e  o f  t h e  s t r e n g t h  o f  t h e  e - e
2s c a t t e r i n g .  The c o e f f i c i e n t s  o f  t h e  T d e p e n d e n c e  o f  t h e  
low t e m p e r a t u r e  r e s i s t i v i t i e s  o f  t h e  t r a n s i t i o n  m e t a l s :  V,
P e ,  Co,  Z r ,  N i ,  N b , Ru ,  P d ,  W, R e ,  O s ,  I r ,  a n d  P t  h a v e  b e e n  
r e p o r t e d  i n  t h e  l i t e r a t u r e .  T h e s e  c o e f f i c i e n t s  a r e  shown
i n  T a b l e  IV. An i m p o r t a n t  f e a t u r e  o f  t h i s  t a b l e  i s  t h a t  a
PT d e p e n d e n c e  h a s  b e e n  o b s e r v e d  i n  a l l  t r a n s i t i o n  m e t a l s  
w h ic h  h a v e  b e e n  s u b j e c t e d  t o  c a r e f u l  low t e m p e r a t u r e  r e s i s ­
t a n c e  m e a s u r e m e n t s .  M e a s u r e m e n t s  o f  t h e  RFSE h a v e  n o t  b e e n  
made on any  o f  t h e  t r a n s i t i o n  m e t a l s  o t h e r  t h a n  W, Mo, a n d  
Re. O u t s i d e  o f  t h i s  g r o u p  o f  m e t a l l i c  e l e m e n t s  e - e  
s c a t t e r i n g  h a s  n o t  b e e n  o b s e r v e d  e i t h e r  i n  r e s i s t a n c e  o r
RFSE m e a s u r e m e n t s  i n  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  o f  1— ^ 4 K. The
2r e p o r t e d  T d e p e n d e n c e  o f  t h e  r e s i s t a n c e  o f  b o t h  b i s m u t h
a n d  a n t i m o n y  h a s  now b e e n  a t t r i b u t e d  t o  a v e r y  low e f f e c -
23t i v e  Debye t e m p e r a t u r e  f o r  e l e c t r o n - p h o n o n  s c a t t e r i n g .  *
I n  p a r t i c u l a r  when t h e  d b a n d s  a r e  e x a c t l y  f i l l e d  ( t h e  
n o b l e  m e t a l s )  b o t h  t h e  RFSE a m p l i t u d e  and  t h e  r e s i s t a n c e  
a r e  d o m i n a t e d  by e l e c t r o n - p h o n o n  s c a t t e r i n g  i n  t h i s  
t e m p e r a t u r e  r a n g e .
S e v e r a l  m ec h an ism s  h a v e  b e e n  s u g g e s t e d  t o  a c c o u n t  f o r  
t h e  e n h a n c e d  e - e  s c a t t e r i n g  i n  t r a n s i t i o n  m e t a l s .  They 
a r e :  t h e  c o m p l i c a t e d  F e rm i  s u r f a c e  t o p o l o g y  o f  t r a n s i t i o n
m e t a l s ,  t h e  w ide  v a r i a t i o n  i n  c a r r i e r  e f f e c t i v e  m a s s e s  i n  
t r a n s i t i o n  m e t a l s ,  and  t h e  h i g h  e l e c t r o n  d e n s i t y  o f  s t a t e s
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Table IV
P a r t i a l  P e r i o d i c  T a b l e  o f  T r a n s i t i o n  M e t a l s  G i v i n g  t h e  
V a lu e  o f  AR I n  p = pQ + ART2 B e tw een  1 an d  4 K 
I n  U n i t s  o f  10“ H f i - c m / K 2 
(S -  s u p e r c o n d u c t i n g  i n  m e a su re m e n t  r a n g e )











4d Y Zr Nb Mo Tc Ru Rh Pd Ag
. 2 3 a S 0 . 1 2 6 S .27 3 . 1 0
5d La Hf Ta W Re Os I r P t Au
S S 0 . 1 0 . 4 5 0 . 2 1 . 4 0
a C o r r e c t e d  f o r  m a g n e t o r e s l s t a n c e .
Pe -  J .  G. B e i t c h m a n ,  C. W. T r u s s e l ,  R. V. C o lem an ,  P h y s .  
Rev.  L e t t .  25., 1291 ( 1 9 7 0 ) .  N o te  t h i s  v a l u e  i s  n o t  
c o r r e c t e d  f o r  m a g n e t o r e s l s t a n c e .
Co -  D. R a d h a k r i s h m a ,  P h y s .  S t a t . S o l i d i  1 1 ,  111 ( 1 9 6 5 ) .
N o te  t h i s  v a l u e  I s  n o t  c o r r e c t e d  f o r  m a g n e t o r e s l s t a n c e .  
Ni -  G. K. W hi te  a n d  R. J .  T a n i s h ,  P h y s .  Rev. L e t t .  1 9 ,
165 ( 1 9 6 7 ) .
a F .  C. S c h w e r e r  a n d  J .  S i l c o x ,  P h y s .  Rev. L e t t .  2 0 ,
101 ( 1 9 6 8 ) .
Nb - a G. W. Webb, P h y s .  R ev .  1 8 1 ,  1127 ( 1 9 6 9 ) .
Mo -  T .  L .  R u t h r u f f ,  C. G. G r e n i e r ,  a nd  R. G. G o o d r i c h ,
P h y s .  Rev .  B 1 7 ,  ( 1 9 7 8 ) .
Ru -  J .  T. S c h r i e m p f  and  W. M. M a c l n n e s ,  P h y s .  L e t t  A 3 3 ,
511 ( 1 9 7 0 ) .
Pd -  J .  T .  S c h r i e m p f ,  P h y s .  R ev .  L e t t .  2JD, 1034 ( 1 9 6 8 ) .
W -  D. K. W ag n e r ,  J .  C. G a r l a n d ,  and  R. B o w e rs ,  P h y s .  Rev.
B 3 ,  31^1 ( 1 9 7 1 ) .
Re -  J .  T .  S c h r i e m p f ,  S o l i d  S t a t e  Comm. 6 , 813 ( 1 9 6 8 ) .
Os -  J .  T .  S c h r i e m p f ,  S o l i d  S t a t e  Comm. F ,  813 ( 1 9 6 8 ) .
I r  -  N. V. V a l k e n s h t u i ,  e t  a l . ,  P h y s .  M et .  a n d  M e t a l l .  3 1 , 
212  ( 1 9 7 1 ) .
P t  -  C. U h e r ,  C. W. L e e ,  and  J .  B a s s ,  P h y s .  L e t t .  61A, 344 
( 1 9 7 7 ) .
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com bined  w i t h  h i g h  Debye t e m p e r a t u r e s  f o r  t h i s  g r o u p  o f  
e l e m e n t s .
25Ziman shows t h a t  i n  a  m e t a l  t h e  N orm al  e - e  s c a t t e r i n g  
p r o c e s s e s  b e t w e e n  e l e c t r o n s  o f  l i k e  m ass  w i l l  n o t  a f f e c t  
t h e  r e s i s t i v i t y .  S c a t t e r i n g  p r o c e s s e s  b e t w e e n  e l e c t r o n s  
o f  l i k e  m ass  c o n t r i b u t e  t o  t h e  r e s i s t i v i t y  o n l y  when Umklapp 
p r o c e s s e s  a r e  i n v o l v e d .  T o p o l o g i c a l l y  c o m p l i c a t e d ,  m u l t i p l y -
c o n n e c t e d  P e r m i  s u r f a c e s  make s u c h  U p r o c e s s e s  much more
«■
f a v o r a b l e .  The P e rm i  s u r f a c e s  o f  t h e  t r a n s i t i o n  m e t a l s  
u s u a l l y  s a t i s f y  t h i s  c o n d i t i o n  a n d  t h i s  c o u l d  l e a d  t o  a n  
e n h a n c e m e n t  i n  t h e  e - e  s c a t t e r i n g  r a t e .  H o w ev e r ,  t h e  P e r m i  
s u r f a c e s  o f  s e v e r a l  n o n - t r a n s i t i o n  m e t a l s  s u c h  a s  t h e  p o l y ­
v a l e n t  h e x a g o n a l  c l o s e - p a c k e d  m e t a l s  Mg, Zn ,  a n d  Cd a l s o  
p e n e t r a t e  t h e  zone  b o u n d a r i e s  and  a r e  f u l l y  a s  c o m p l i c a t e d  
a s  t h o s e  o f  t h e  t r a n s i t i o n  m e t a l s .  Yet  t h e  r e s i s t i v i t y  
and  RFSE o f  e a c h  o f  t h e s e  m e t a l s  i s  d o m i n a t e d  e n t i r e l y  by 
e l e c t r o n - p h o n o n  s c a t t e r i n g  i n  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  a b o v e  
1 K.
Normal e l e c t r o n - e l e c t r o n  s c a t t e r i n g  p r o c e s s e s  c an  
c o n t r i b u t e  t o  t h e  r e s i s t i v i t y  i f  t h e  e l e c t r o n s  i n v o l v e d  
h av e  s i g n i f i c a n t l y  d i f f e r e n t  m a s s e s .  The m a g n i t u d e  o f  t h i s  
e f f e c t  i s  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  m a g n i t u d e  o f  t h e  v a r i a t i o n  
o f  t h e  m a s s e s  i n  a p a r t i c u l a r  m e t a l .  The e f f e c t i v e  m a s s e s  
o f  t h e  c h a r g e  c a r r i e r s  i n  Mo a n d  W r a n g e  f r o m  0.*I0 t o  2 .5 0  
an d  0 . 2 7  t o  1 . 8 3  r e s p e c t i v e l y  on t h e  o r b i t s  s t u d i e d  by 
B o i k o ,  <rt al_. T h i s  i s  a  v a r i a t i o n  o f  s l i g h t l y  o v e r  s i x  i n
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b o t h  c a s e s .  The  e f f e c t i v e  m a s s e s  o f  t h e  c a r r i e r s  i n  I n ,
A l ,  T 1 , Cd,  Z n ,  a n d  Mg v a r y  by  a n  o r d e r  o f  m a g n i t u d e  o r  
more i n  e a c h  c a s e  . I n  e a c h  o f  t h e s e  n o n - t r a n s i t i o n  
m e t a l s  t h e  low  t e m p e r a t u r e  r e s i s t i v i t y  i s  d o m i n a t e d  by 
e l e c t r o n - p h o n o n  s c a t t e r i n g .
B o i k o ,  et^ a l . , h a v e  s u g g e s t e d  t h a t  t h e  h i g h  e l e c t r o n  
d e n s i t y  o f  s t a t e s  as  m e a s u r e d  by t h e  e l e c t r o n i c  s p e c i f i c  
h e a t  a n d  t h e  h i g h  Debye t e m p e r a t u r e s  o f  t h e  t r a n s i t i o n  
m e t a l s  m ig h t  y i e l d  i n f o r m a t i o n  a b o u t  t h e  e n h a n c e d  e - e  
s c a t t e r i n g  r a t i o .  The r e l a t i v e l y  h i g h  e l e c t r o n  c o n c e n t r a ­
t i o n s  a n d  low p h o n o n  c o n c e n t r a t i o n s  i n d i c a t e d  by t h e s e  
p a r a m e t e r s  a t  low  t e m p e r a t u r e s  m i g h t  p r o v i d e  f o r  a  g r e a t e r  
p r e d o m i n a n c e  o f  e —e s c a t t e r i n g  o v e r  e - p  s c a t t e r i n g .  C op p e r  
e x h i b i t s  r e l a t i v e l y  h i g h  v a l u e s  f o r  t h e s e  q u a n t i t i e s  an d  
y e t  i s  known t o  h a v e  a  t e m p e r a t u r e - d e p e n d e n t  r e s i s t i v i t y
d o m i n a t e d  by e - p  s c a t t e r i n g  down t o  1 K. The v a l u e s  f o r
27Al a r e  e v e n  h i g h e r *  t h a n  f o r  W b u t  r e c e n t  r e s u l t s  ' h a v e
shown t h a t  t h e  l o w  t e m p e r a t u r e  r e s i s t i v i t y  o f  t h i s  m e t a l  i s
a l s o  d o m i n a t e d  by  e - p  s c a t t e r i n g .
T h e s e  c o n s i d e r a t i o n s  show t h a t  w h i l e  l a r g e  e f f e c t i v e
m ass  d i f f e r e n c e s ,  l a r g e  d e n s i t i e s  o f  s t a t e s  a n d  c o m p l i c a t e d
P e rm i  s u r f a c e s  may be  n e c e s s a r y  f o r  t h e  o b s e r v a t i o n  o f  e - e
s c a t t e r i n g  a b o v e  1  K, t h e y  a r e  n o t  by t h e m s e l v e s  o r  i n
2c o m b i n a t i o n  s u f f i c i e n t  t o  e x p l a i n  t h e  o b s e r v e d  T d e p e n d e n c e  
o f  r e s i s t i v i t y  a b o v e  1 K. Only when e l e c t r o n  s t a t e s  n e a r
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t h e  P e rm i  l e v e l  w h ic h  a r e  s t r o n g l y  h y b r i d i z e d  by  d - s t a t e s
p
( 3 - d ,  4 - d  a n d  5 - d  t r a n s i t i o n  m e t a l s )  i s  t h e  T d e p e n d e n c e  
o b s e r v e d .  The m a t r i x  e l e m e n t  w h ic h  d e t e r m i n e s  t h e  s c a t ­
t e r i n g  p r o b a b i l i t y  f o r  t h i s  e f f e c t  m u s t  be  s t r o n g l y  
d e p e n d e n t  on  t h e  o r b i t a l  a n g u l a r  momentum o f  t h e  e l e c t r o n s  
i n v o l v e d .  V a r i a t i o n s  b e t w e e n  t r a n s i t i o n  m e t a l s  may b e  
e x p l a i n e d  by s t r u c t u r a l ,  d e n s i t y  o f  s t a t e s  a t  t h e  P e r m i  
l e v e l ,  o r  P e r m i  s u r f a c e  c o m p l i c a t i o n s ,  b u t  t h e  o v e r a l l  
m a g n i t u d e  o f  t h e  e f f e c t  m u s t  be due t o  an  i n c r e a s e d  s i z e  
o f  t h e  s c a t t e r i n g  m a t r i x  e l e m e n t  c a u s e d  by t h e  i n f l u e n c e  
o f  d - b a n d s .
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I n  o r d e r  t o  d e t e r m i n e  t h e  e l e c t r o n  s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y  
f ro m  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  t h e  RFSE s i g n a l  a m p l i ­
t u d e ,  t h e  c y c l o t r o n  f r e q u e n c y ,  fl , o f  t h e  e l e c t r o n s  a b o u t  
t h e  s i g n a l  t r a j e c t o r y  m u s t  b e  known. As c a n  b e  s e e n  f ro m  
Eq.  (3 )  t h i s  f r e q u e n c y  d e p e n d s  n o t  o n l y  on t h e  v a l u e  o f  t h e  
m a g n e t i c  f i e l d  a t  w h ic h  t h e  s i g n a l  o c c u r s  b u t  a l s o  on  t h e  
e f f e c t i v e  m ass  o f  t h e  e l e c t r o n s  on t h i s  o r b i t ,  m*. To 
d e t e r m i n e  t h i s  mass A z b e l - K a n e r  g e o m e t r y  c y c l o t r o n  r e s o n a n c e  
m e a s u r e m e n t s  w e r e  made.
A
An e n d  p l a t e  was made t o  h o l d  t h e  n | | [ 1 1 2 0 ]  s a m p le  i n  
p o s i t i o n  a s  p a r t  o f  t h e  b o t t o m  s u r f a c e  o f  a  T E ^ ^ ,  35 GHz 
m ic ro w av e  r e s o n a n t  c a v i t y .  T h i s  c a v i t y  was a t t a c h e d  t o  a  
m ic ro w a v e  s p e c t r o m e t e r  a n d  t h e  s t r e n g t h  o f  t h e  r e f l e c t e d  
m ic r o w a v e s  was m o n i t o r e d  a s  a  f u n c t i o n  o f  k l y s t r o n  t u n i n g  
f o r  a  d i p  c o r r e s p o n d i n g  t o  a b s o r p t i o n  a t  t h e  r e s o n a n t  
f r e q u e n c y  o f  t h e  c a v i t y .  S e v e r a l  d i p s  a r i s i n g  f ro m  im p e d ­
a n c e  m i s m a t c h e s  i n  t h e  s p e c t r o m e t e r  w e re  a l s o  d e t e c t e d  b u t  
t h a t  f r o m  t h e  c a v i t y  c o u l d  b e  i d e n t i f i e d  by  l o o s e n i n g  t h e  
b o t t o m  p l a t e  a nd  o b s e r v i n g  t h e  f r e q u e n c y  s h i f t  a s  i t  was 
moved s l i g h t l y .  Use o f  t h e  a b s o r p t i o n  w a v e m e te r  i n  t h e  
s y s t e m  showed t h i s  f r e q u e n c y  t o  b e  3 5 . 4 2  GHz. The s i z e  o f  
t h e  s m a l l  h o l e  i n  t h e  s i l v e r  d i s c  b e tw e e n  t h e  w a v e g u id e  
and  t h e  c a v i t y  was i n c r e a s e d  by g r a d u a l  i n c r e m e n t s  t o
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im p ro v e  t h e  c o u p l i n g  u n t i l  o n l y  a  v e r y  s m a l l  p o r t i o n  o f  t h e  
m ic ro w a v e  e n e r g y  was r e f l e c t e d  a t  t h e  c a v i t y  r e s o n a n t  
f r e q u e n c y .
A s p e c k  o f  2 , 2 - D i p h e n y l - l - p i c r y l h y d r a z y l  (DPPH) was 
g l u e d  t o  t h e  b o t t o m  p l a t e  o f  t h e  c a v i t y .  O b s e r v a t i o n  f o r  
t h e  v e r y  s t r o n g  EPR s i g n a l  f r o m  t h e  DPPH a l l o w e d  i d e n t i f i ­
c a t i o n  o f  t h e  c a v i t y  r e s o n a n c e  f ro m  o t h e r s  o f  t h e  s y s t e m  
when t h e  c a v i t y  h a d  b e e n  c o o l e d  i n  l i q u i d  h e l i u m .  The 
c a v i t y ,  a t  t h e  e n d  o f  a  s e c t i o n  o f  s i l v e r  p l a t e d  t h i n  w a l l  
s t a i n l e s s  w a v e g u i d e ,  was p l a c e d  i n  t h e  c o n v e n t i o n a l  dew ar  
s y s t e m  b e tw e e n  t h e  p o l e s  o f  t h e  V a r i a n  m a g n e t . F i v e  i n c h  
d i a m e t e r  p o l e  f a c e s  h a d  b e e n  f i t  t o  t h e  m a g n e t  t o  a l l o w  
m agne t  f i e l d s  o f  15 kG t o  b e  a t t a i n e d  i n  t h e  v i c i n i t y  o f  
t h e  s a m p l e .
The c a v i t y  r e s o n a n c e  was m o n i t o r e d  c a r e f u l l y  a s  t h e  
s y s t e m  was p r e c o o l e d  t o  77K. T h e r m a l  c o n t r a c t i o n  o f  t h e  
c a v i t y  c a u s e d  t h e  r e s o n a n t  f r e q u e n c y  t o  i n c r e a s e  d u r i n g  
t h e  c o o ld o w n .  Up t o  t h i s  p o i n t  t h e  sweep u n i t  o f  t h e  
k l y s t r o n  po w e r  s u p p l y  h a d  b e e n  u s e d  t o  c o n t i n u o u s l y  sweep 
t h e  r e f l e c t o r  v o l t a g e  t h r o u g h  one o f  t h e  k l y s t r o n  o s c i l l a ­
t i o n  m o des .  The k l y s t r o n  was m e c h a n i c a l l y  t u n e d  t o  c e n t e r  
t h i s  mode on t h e  r e s o n a n t  f r e q u e n c y  o f  t h e  c a v i t y .  W ith  
i n t r o d u c t i o n  o f  l i q u i d  h e l i u m  t o  t h e  s y s t e m  t h e  r e s o n a n t  
f r e q u e n c y  s h i f t e d  much t o o  r a p i d l y  t o  be f o l l o w e d .
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The m ag n e t  was r o t a t e d  so  t h a t  t h e  f i e l d  was d i r e c t e d  
t h r o u g h  t h e  n a r r o w  d i m e n s i o n  o f  ( p a r a l l e l  t o  t h e  e l e c t r i c  
f i e l d  i n )  t h e  w a v e g u i d e .  I n  t h i s  opt imum c o n f i g u r a t i o n  
e a c h  d i p  o f  t h e  m ic ro w a v e  r e f l e c t a n c e  s p e c t r u m  was e x a m in e d  
f o r  t h e  EPR s i g n a l  i n  t h e  r a n g e  o f  12 t o  13 kG. The 
c a v i t y  r e s o n a n c e  was f i n a l l y  f o u n d  a t  3 ^ - 4 8  GHz. The 
d i e l e c t r i c  p r o p e r t i e s  o f  t h e  l i q u i d  h e l i u m  i n  t h e  c a v i t y  
made i t s  e f f e c t i v e  l e n g t h  l o n g e r  a n d  h a d  more  t h a n  o f f s e t  
t h e  e f f e c t s  o f  t h e r m a l  c o n t r a c t i o n .
The sweep was rem o v e d  f ro m  t h e  r e f l e c t o r  a n d  i t s  
v o l t a g e  was a d j u s t e d  t o  c e n t e r  on t h e  r e s o n a n c e  d i p .  A 
k l y s t r o n  s t a b i l i z e r  was  e n g a g e d  t o  c o n t r o l  t h e  r e f l e c t o r  
v o l t a g e  a n d  k e e p  t h e  k l y s t r o n  t u n e d  t o  t h e  f r e q u e n c y  o f  t h e  
c a v i t y  e v e n  i f  i t  s h o u l d  d r i f t  s l i g h t l y  due  t o  a  s i g n a l  
r e s o n a n c e .  The m agn e t  was r o t a t e d  90° so  t h a t ' t h e  m a g n e t i c  
f i e l d  w o u ld  be  p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  m ic ro w a v e  e l e c t r i c  
f i e l d  a s  i n  RFSE m e a s u r e m e n t s .  E l e c t r o n s  t r a v e l i n g  on 
t r a j e c t o r i e s  n o r m a l  t o  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  d i r e c t i o n  w ou ld  
t h u s  t r a v e l  p a r a l l e l  t o  t h e  e l e c t r i c  f i e l d  and  I n t e r a c t  
w i t h  i t  a t  t h e  s a m p le  s u r f a c e .  The s a m p le  h a d  b e e n  p l a c e d  
i n  i t s  h o l d e r  so  t h a t  t h e  m a g n e t i c  f i e l d  w o u ld  be  d i r e c t e d  
22° away f ro m  t h e  [ 0 0 0 1 ]  a x i s  when o r i e n t e d  t h i s  way.  T h i s  
was t h e  d i r e c t i o n  i n  w h ic h  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  
m e a s u r e m e n t s  h a d  b e e n  made.
82
The sa m p le  a b s o r b s  e n e r g y  f r o m  t h e  m ic ro w a v e  e l e c t r i c  
f i e l d  when t h e  e l e c t r o n  c y c l o t r o n  f r e q u e n c y  i s  an  i n t e g r a l  
d i v i s o r  o f  t h e  m ic ro w a v e  f r e q u e n c y  ( oj)
— eH tofi = = —. ( 1 2 )m#c n
As t h e  m a g n e t i c  f i e l d  i s  s w e p t ,  a b s o r p t i o n  s i g n a l s  a r e  
o b s e r v e d  when
H  .  r a ^  0 )  .  H r
e n  n
S e v e r a l  s e r i e s  o f  weak r e s o n a n c e s  w e re  o b s e r v e d  a s  t h e  
m a g n e t i c  f i e l d  was o r i e n t e d  o v e r  a  20° r a n g e  a b o u t  t h e  
p r e v i o u s l y  s e l e c t e d  d i r e c t i o n .  The s t r o n g e s t  s e r i e s  was 
s e e n  f o r  n = 2 , 3 , 4 , 5 ,  a n d  6 a n d  HR = 1 9 . 5 5  kG ( n o t e :  t h i s  
p r i m a r y  s i g n a l  c o u l d  n o t  be  s e e n  b e c a u s e  o f  t h e  15 kG l i m i t  
o f  t h e  m a g n e t ) .  From t h i s  s e r i e s  t h e  e f f e c t i v e  m ass  c o u l d  
be  c a l c u l a t e d  f ro m
HRe- ur w)
t o  be m# = 1 . 6  mQ. The c y c l o t r o n  f r e q u e n c y  a t  400 G f o r  
t h i s  o r b i t  was t h e n  c a l c u l a t e d  t o  be  4 , 4 9  x 10^ r a d / s e c  and  
t h i s  v a l u e  was u s e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  e l e c t r o n - e l e c t r o n  
s c a t t e r i n g  f r e q u e n c y  f ro m  t h e  t e m p e r a t u r e  d e p e n d e n c e  o f  t h e  
RFSE s i g n a l  a m p l i t u d e .
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